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(§) ^invention concerne un procede d'introduction directe 
automatique d'echantillons 1 solides ou liquides dans la source 
dlons d'un spectrometre de masse, situes dans un porte- 
echantillons 2 fixe de maniere demontable a un support 3 
eventuellement isolant lui-meme fixe de maniere demontable 
et etanche a une canne d'introduction directe 4 composes 
d'un tube creux 5 et d'un axe central 6. et un dispositif pour la 
mise en osuvre de ce procede. 

Procede caracterise en ce qu it consiste a realiser Introduc- 
tion des echantiltons 1 dans la source d ions successivement 
et ao l ecti v om em grace A un deplacement relattf en rotation 
entre le porte-echantillons 2 et le rayonnement 7 du faisceau 8 
assurant desorption par bombardement sur les echantillons 1, 
deplacement commande soit manuellement soit par un auto- 
mate programmable ou un micro-ordinateur. 
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La presente invention concerne un procede 
d ' in troduction directe automatique d ' echantillons dans un 
spectrometre de masse, afin de realiser une desorption de ces 
derniers . 

5 A cet effet, les moyens de desorption peuvent 

consister en un faisceau genere par une lampe ou un laser, 
soit un faisceau atomique ou ionique de haute energie genere a 
l'aide d'un canon, soit un faisceau d'electrons ionisant. 

L ' invention a egalement pour objet un dispositif 
10 d 1 introduction directe automatique d 1 echantillons comportant 
des moyens pour assurer 1 1 introduction successive, de facon 
discontinue ou continue, de plusieurs echantillons identiques 
ou differents dans le champ d * action du faisceau de 
desorption. 

15 Les dispositif s d 'introduction d ' echantillons 

doivent permettre d'obtenir un balayage rapide des echantil- 
lons pour les analyses de routine. Dans le cas d 1 echantillons 
thermiquement instables et peu volatils, les peptides par 
exemple, la desorption des echantillons doit avoir lieu dans 

20 la source d'ions, dans le rayonnement du faisceau ionisant, 
laser ou atomique. 

Or, la majorite des dispositif s d 1 introduction 
d • echantillons existant actuellement se classent essentielle- 
ment en deux grandes families en etant, soit de type carrou- 

25 sel, soit de type a canne. lis presentent les inconvenients 
suivants : 

Dans le cas de 1 1 alimentation automatique par 
carrousel, soit externe, soit interne au boltier source, les 
inconvenients sont lies a un probleme d 1 encombrement , car la 
30 place disponible dans le boxtier source est limitee et done 
peu propice a etre occupee. 

Dans le cas de 1 1 alimentation par canne, 1' a vantage 
est directement lie a sa forme, permettant ainsi une inter- 
changeabilite de canne suivant l 1 usage desire 1 , tout en s ' adap- 
35 tant aisement a differents spectrometres . 

Mais la principale difficulte est que 1 ' introduction 
des echantillons exige la presence d'un operateur, qui doit 
introduire la ca^rie portent l •^r^^ntiilon iusa^'a 1* sfv 
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d'ions. Chaque introduction comprend les operations suivantes: 

- nettoyage du porte-echantillons 

- mise en place de 1 1 echantillon 

- introduction de la canne dans le sas 
5 - pompage dans le sas 

- recherche de la pression desiree dans le sas 

- ouverture de la vanne sas-source d'ions 

- introduction de la canne de telle maniere que le 
porte-echantillons se trouve dans la source d'ions 

10 - chauffage de 1 1 echantillon 

- prise du spectre 

- retrait du porte-echantillons de la source d'ions 

- fermeture de la vanne d'acces au sas 

- ref roidissement de la canne 
15 - retrait de la canne du sas. 

L' ensemble de ces operations assurera a l 1 introduc- 
tion d'un seul echantillon. Si l'on veut introduire vingt 
Echantillons , par exemple , il faudra done ref aire vingt fois 
1* operation decrite, ce qui occasionne une perte de temps 

20 considerable. 

On a alors pense, dans la demande francaise 
n w 85 11753, a realiser un dispositif d 1 introduction directe 
automatique d 1 echantillons permettant d 1 assurer 1 • introduction 
successive, de facon continue ou discontinue, de plusieurs 

25 echantillons identiques ou differents dans la source d'ions 
d'un spectrometre de masse. Ce dispositif est specialement 
adapte a une source d'ions munie d'un dispositif de chauffage, 
e'est-a-dire assurant la desorption par effet Joule. 

Dans la demande europeenne 0 109 251, par contre, la 

30 desorption peut etre effectuee, par exemple, par bombardement 
de photons, de particules neutres ou d'ions. Les echantillons 
sont deposes sur des filaments qui oscillent de maniere a se 
stabiliser dans la position ideale permettant la desorption. 
Mais le dispositif, deja fort complexe pour 1 1 introduction 

35 successive de deux echantillons differents, est totalement 
inadapte des lors qu'il s'agit d» introduire successivement 
plus de deux echantillons, le nombre de filaments augmentant 
alors, ainsi qua tout le dispositif pormattant 1 ' oscillation 
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desdits filaments. 

Aucun des procedes existants ne permet, par conse- 
quent, une introduction directs automatique d 1 echantillons 
assurant aisement, et a I'aide d 1 un dispositif simple de mise 
5 en oeuvre du procede , 1 ' introduction successive, de facon 
continue ou discontinue, d'un nombre eleve d' echantillons 
identiques ou differents, dans une source d'ions d'un spectro- 
metre de masse, dans laquelle ie chauffage de chaque echantil- 
lon, et ainsi la desorption, s'effectue sous l'effet d 1 un 
10 simple bombardement de photons, de particules neutres ou 
d'ions, sur les echantillons maintenus dans le porte- 
echantillons . 

La present© invention a pour but de pallier ces 
inconvenients. 

15 Elle a, en effet, pour objet un procede d' introduc- 

tion directe automatique d ' echantillons solides dans la source 
d'ions d'un spectrometre de masse, situes dans un porte- 
echantillons fixe de maniere demontable a un support eventuel- 
lement isolant, lui-meme fixe de maniere demontable a une 

20 canne d ' introduction directe composee d'un tube creux et d'un 
axe central, caracterise en ce qu'il consiste a realiser 
1 ' introduction des echantillons dans la source d'ions, succss- 
sivement et selectivement , grace a un deplacement relatif en 
rotation entre le porte-echantillons et le rayonnement du 

25 faisceau assurant la desorption par bombardement sur les 

echantillons, deplacement commande soit manuellement , soit par 
un automate programmable ou un micro-ordinateur . 

L' invention sera mieux comprise grace a la descrip- 
tion ci-apres, qui se rapporte a differents modes de realisa- 

30 tion preferes, donnes a titre d'exemples non limitatifs, et 
expliques avec reference aux dessins schematiques annexes, 
dans lesquels : 

la figure 1 est une vue en coupe, de face, du disposLtif 
d ' introduction directe conforme a un premier mode de 
35 realisation de 1' invention, et adapte a un rayonnement de la 
source d'ions ; 

la figure 2 est une vue, de face, d'une premiere variante du 
oorte-echanti lions conforme au premier mode de realisation 
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de 1 ' invention ; 

la figure 3 est une vue de dessus de la premiere variante du 
porte-echantillons conforme a 1* invention ; 

la figure 4 est une vue, de face, d'une seconde variante du 
5 porte-echantillons conforme au premier mode de realisation de 
1 ' invention ; 

la figure 5 est une vue de dessus de la seconde variante du 
porte-echantillons conforme a i 1 invention ; 

la figure 6 est une vue schematique, en coupe, de face, du 
10 dispositif d ■ introduction directe conforme a un second mode de 
realisation de 1* invention, et adapt© a un rayonnement du type 
faisceau de photons arrivant par le bas a travers le corps du 
porte-echantillons ; 

la figure 7 est une vue schematique, en coupe, de face, d'une 
15 premiere variante du dispositif d * introduction directe confor- 
me au second mode de realisation de 1 1 invention ; 
la figure 8 est une vue schematique, en coupe, de face, d'une 
seconde variante du dispositif d • introduction directe conforme 
au second mode de realisation de 1 ' invention ; 
20 la figure 9 est une vue schematique, en coupe, de face, du 

dispositif d ' introduction directe conforme k un troisieme mode 
de realisation de l 1 invention, et adapte a. un rayonnement du 
type faisceau de photons arrivant par le haut a travers 
1' enceinte de la source d'ions ; 
25 la figure 10 est une vue schematique, de dessus, du manchon de 
fixation des fibres ; 

la figure 11 est une vue schematique, en coupe, de face, d'une 
premiere variante du dispositif d 1 introduction directe 
conforme au troisieme mode de realisation de 1' invention ; 

30 la figure 12 est une vue schematique, en coupe, de face, d'une 
seconde variante du dispositif d 1 introduction directe conforme 
au troisieme mode de realisation de 1 ' invention ; 
la figure 13 est une vue, de face, du porte-echantillons 
conforme au second mode de realisation de 1' invention ; 

35 la figure 14 est une vue, de face, du porte-echantillons 
conforme au troisieme mode de realisation de 1' invention, 
et 
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la figure 15 est une vue schematique d'un porte-echantillons 
muni d ' un support en forme de bille. 

Conformement a 1* invention, le procede d ' introduc- 
tion directe automatique d • echantillons 1 soiides dans la 
5 source d'ions d'un spectrometre de masse, situes dans un 

porte-echantillons 2 fixe de maniere demontable a un support 3 
eventuellement isolant, lui-meme fixe de maniere demontable a 
une canne d ' introduction directe 4 composee d'un tube creux 5 
et d'un axe central 6, aonsiste a realiser 1 ' introduction des 
10 echantillons 1 dans la source d'ions, successivement et selec- 
tivement, grace a un deplacement relatif en rotation entre le 
porte-echantillons 2 et le rayonnement 7 du faisceau 8 assu- 
rant la desorption par bombardement sur les echantillons 1, 
deplacement commands soit manuellement , soit par un automate 
15 programmable ou un micro-ordinateur. 

Ainsi, une seule operation permet 1 ' introduction 
successive de plusieurs echantillons 1 a 1 ' aide de la canne 4 
dans la source d'ions. La rotation du porte-echantillons 2 
assure la presence continue ou quasi-continue d'un echantillon 
20 l a I'endroit de 1 1 impact des photons, particules neutres ou 
ions, et permet par consequent d'obtenir un spectre de masse 
avec des temps de balayage raisonnables . 

Selon une premiere variante de 1* invention, le 
procede d * introduction directe automatique consiste a realiser 
25 manuellement ou sous le controle de 1 'automate programmable ou 
du micro-ordinateur, une rotation sequentielle du porte- 
echantillons 2 par rapport au tube 5 de la canne d' introduc- 
tion 4, ainsi que de 1 1 axe central 6 traversant de part en 
part le tube 5, le rayonnement 7 du faisceau de desorption 8, 
30 quant a lui , restant immobile, 

L' introduction successive et selective de plusieurs 
echantillons 1, identiques ou dif f erents , dans la zone 
d* impact du rayonnement 7 du faisceau de desorption 8 a lieu 
d'une facon discontinue ou continue, pendant un intervalle de 
35 temps preregle ou reglable, eventuellement en fonction de la 
pression mesuree dans la source d'ions, ou du courant total 
ionique, manuellement ou par un automate programmable ou un 
micro-ordinateur, tout <»n maintenant eventuellement la 
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pression partielle du produit constante dans la source d'ions, 
par rotation sequentielle du porte-echantillons 2 par rapport 
au rayonnement 7 du faisceau de desorption 8, et tout en 
variant eventuellement le temps de desorption ainsi que la 
5 temperature de desorption d'un echantillon 1 a 1 ' autre , en 
variant l'intensite du rayonnement 7 du faisceau de desorption 
8. 

Les operations suivantes ont lieu, manuellement : 

- depot d 1 echantillons 1 solides ou en solution, 

10 thermiquement stables ou instables, dans le porte-echantillons 
2 ; 

- elimination du solvant dans le cas d 1 echantillons 
1 en solution ; 

- fixation du porte-echantillons 2 sur le support 3 
15 situe a 1 * extremite libre de la canne d • introduction 4 ; 

- introduction de 1' extremite libre de la canne 4 
dans la chambre d'ionisation a travers un sas. 

D* autre part, les operations suivantes ont lieu, 
manuellement ou sous le controle de 1 1 automate programmable ou 
20 du micro-ordinateur : 

- mise en place du premier echantillon 1A dans la 
zone d' impact du rayonnement 7 du faisceau de desorption 8 ; 

- desorption, durant un intervalle de temps dt ; 

- eventuellement, interruption du decomptage de 

25 1 1 intervalle de temps dt si le courant ionisant provenant de 
la desorption n'est pas suffisant, I'operateur intervenant 
alors manuellement en augmentant l'intensite du faisceau irra- 
diant et en validant le message de remise en route du comptage 
de 1' intervalle de temps dt ; 

30 - rotation du porte-echantillons 2, de maniere a 

soustraire le premier echantillon 1A de la zone d 1 impact du 
rayonnement 7 du faisceau de desorption 8 , et k mettre simul- 
tan^ment le second echantillon IB dans la zone d 1 impact dudit 
rayonnement 7 ; 

35 - poursuite des operations jusqu ' a mise en place du 

dernier echantillon 1Z dans le champ du rayonnement 7 du 
faisceau de desorption 8 ; 

- desorption du dernier echantillon 1Z durant 
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1'intervalle de temps dt '; 

- soustraction du dernier echantillon 12 de la zone 
d' impact du rayonnement 7 du faisceau de desorption 8. 

Pour effectuer la rotation du porte-echantillons 2, 
5 les etapes suivantes sent effectuees sous le controle de 
1' automate programmable ou du micro-ordinateur ; 

- mise en route d ' un moteur pas a pas 9, lorsque 
la desorption de 1 ' echantillon 1A a eu lieu, ledit moteur 9 
entrainant sequentiellement en rotation le porte-echantillons 

10 2 par 1 ' intermediaire d ' un axe central 6, qui tourne d 1 une 
fraction de tour correspondant a la distance angulaire entre 
les deux echantillons 1A et IB ; 

- arret du moteur 9, 

Dans cette variante de i 1 invention, par consequent, 

15 e'est le porte-echantillons 2 qui est en rotation par rapport 
au rayonnement 7 du faisceau de desorption 8* Lorsque la 
desorption d 1 un premier echantillon 1A a eu lieu dans la cham- 
bre d 1 ionisation , le moteur pas a pas 9 se met en route un 
court inter valle de temps, de maniere a ce que le porte- 

20 echantillons 2 tourne suivant 1' angle de rotation desire, Cet 
angle correspond a 1' angle /3 entre les deux echantillons 1A et 
IB devant se succeder dans la zone de desorption. Puis, la 
desorption du second echantillon IB a lieu, et ceci se pour- 
suit jusqu'a desorption du dernier echantillon 1Z. 

25 Cette variante du procede d * introduction directe 

automatique convient lorsque les echantillons 1 sont soumis a 
un rayonnement 7 d'un faisceau 8, soit photonxque, atomique ou 
ionique de la source d'ions du spectrometre de masse, le 
faisceau etant genere par un canon situe a proximite immediate 

30 de la source d'ions, soit de photons generes par une source de 
lumiere 12 telle qu ' une lampe ou un laser, et arrivant, soit 
par le bas a travers le corps du porte-echantillons 2, soit 
par le haut a travers 1 • enceinte 13 de la source d'ions. 

Selon une seconde variante de 1» invention, le proce- 

35 de d * introduction directe automatique consiste a realiser, 

manuellement ou sous le controle de 1 ■ automate programmable ou 
du micro-ordinateur, une rotation sequentielle du rayonnement 
7 du faisceau de desorption 8 autour de 1 ' axe central d 1 un 
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dispositif de selection 10 dudit rayonnement 7, le porte- 
echantillons 2 restant, quant a lui , immobile. 

L ' in troduct ion successive et selective de plusieurs 
echantillons 1, identiques ou differents, dans la zone 
5 d 1 impact du rayonnement 7 du faisceau de desorption 8 a lieu 
d'une maniere discontinue ou continue, durant un intervalle de 
temps preregle ou reglable, eventuellement en fonction de la 
pression mesuree dans la source d'ions, ou du ccurant total 
ionique, manuellement ou par un automate programmable ou un 

10 micro-ordinateur, tout en maintenant eventuellement la 

pression partielle du produit constante dans la source d'ions, 
par rotation sequentielle du rayonnement 7 du faisceau de 
desorption 8 par rapport au porte-echantillons 2, et tout en 
variant eventuellement le temps de desorption ainsi que la 

15 temperature de desorption d'un echantillon 1 a 1 1 autre , en 

variant I'intensite du rayonnement 7 du faisceau de desorption 

Les operations suivantes ont lieu manuellement : 

- depot d' echantillons 1 solides ou en solution, 

20 thermiqueroent stables ou instables F dans le porte-echantillons 
2 ; 

- elimination du solvant dans le cas d 1 echantillons 
1 en solution ; 

- fixation du porte-echantillons 2 sur le support 3 
25 situe a l'extremite libre de la canne d 1 introduction 4 ; 

- introduction de l'extremite libre de la canne 4 
dans la chambre d'ionisation a travers un sas. 

D ' autre part, les operations suivantes ont lieu 
manuellement ou sous le controle de 1 1 automate programmable ou 
30 du micro-ordinateur : 

- mise en place du premier echantillon 1A dans la 
zone d 1 impact du rayonnement 7 du faisceau de desorption 8 ; 

- desorption durant un intervalle de temps dt ; 

- eventuellement, interruption du decomptage de 

35 1' intervalle de temps dt si le courant ionisant provenant de 
la desorption n'est pas suffisant, l'operateur intervenant 
alors manuellement en augmentant I'intensite du faisceau irra- 
diant et en validant le message de remise en route du comptage 
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de I'intervalle de temps dt ; 

- rotation du rayonnement du faisceau 7 de desorp- 
tion 8 de maniere a soustraire le premier echantillon 1A a. la 
zone d 1 impact dudit rayonnement 7 et a mettre simultanement le 

5 second echantillon IB dans la zone d 1 impact de ce rayonnement 

7 > 

- poursuite des operations jusqu'a mise en place du 
dernier echantillon 1Z dans le champ du rayonnement 7 du 
faisceau de desorption 8 ; 

10 - desorption du dernier echantillon 1Z durant 

I'intervalle de temps dt ; 

- soustraction du dernier echantillon 1Z de la zone 
d* impact du rayonnement 7 du faisceau de desorption 8. 

Pour ef fectuer la rotation du rayonnement 7 du 
15 faisceau de desorption 8, les etapes suivantes sont eff ectuees 
sous le contr6le de 1 * automate programmable ou du micro- 
ordinateur : 

- mise en route d'un moteur pas a pas 11 lorsque la 
desorption de 1 1 echantillon lA a eu lieu, ledit moteur 11 

20 entralnant sequentiellement en rotation le dispositif de 

selection 10 du rayonnement 7 du faisceau de desorption 8 qui 
tourne d'une fraction de tour correspondant a la distance 
angulaire entre les deux echantillons 1A et IB ; 

- arret du moteur -11. 

25 Ainsi, dans cette seconde variante de 1* invention, 

le rayonnement 7 du faisceau de desorption, 8 est mobile en 
rotation. Lorsque la desorption du premier echantillon 1A est 
terminee, le moteur pas a pas 11 s'enclenche durant un court 
intervalle de temps de telle fa$on que le dispositif de 

30 selection 10 tourne suivant 1' angle de rotation desire, cet 
angle correspondant, tout comme dans la premiere variante du 
procede, a 1' angle /3 entre les deux echantillons lA et IB 
devant se succeder dans la zone de desorption. La desorption 
de 1 Echantillon IB s'effectue alors et ainsi de suite jusqu'a 

35 desorption du dernier echantillon 1Z. 

Cette seconde variante convient lorsque les echan- 
tillons 1 sont soumis au rayonnement 7 d'un faisceau 8 de 
photons genere par la source de lumiere 12 , et arrivant, soit 
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par le bas a travers le corps du porte-echantillons 2, soit 
par le haut a travers 1 1 enceinte 13 de la source d'ions. 

Dans les deux variantes du procede, 1 1 echantillon 1 
est chauffe grace au rayonnement 7 du faisceau de desorption 
5 8. 

II est possible de regler I'intensite du faisceau 8, 
ainsi que le temps de desorption ♦ L'intervalle de temps durant 
lequel chaque echantillon 1 reste dans la zone de desorption 
est fonction de la nature des echantillons 1. II varie de 

10 quelques secondes a plusieurs heures * 

Quant a la pression partielle de 1 ' echantillon 1 
dans la source d'ions, elle peut &tre maintenue super ieure a 
une certaine valeur preselectee. Cette pression sera, au maxi- 
mum, de un torr* 

15 Pour deposer des echantillons 1 solides dans un 

porte-echantillons 2 conforme aux differentes variantes de 
realisation representees aux figures, c'est-a-dire muni d* ori- 
fices 26 ou d'une rainure 29, les etapes suivantes sont 
effectuees manuellement : 

20 - nettoyage du porte-echantillons 2 a I'aide d'un 

solvant ou par flamme ; 

- fixation du porte-echantillons 2 sur une plaque 
support, les orifices 26 ou la rainure 29 etant orientes vers 
le haut ; 

25 - depot des echantillons 1 solides ou en solution 

dans les differents orifices 26 ou dans la rainure 29, avec 
possibilite de deposer des echantillons 1, differents d'un 
orifice 26 a l 1 autre* 

Afin d'eliminer le solvant dans le cas d'echantil- 

30 Ions 1 en solution, thermiquement stables, les etapes suivan- 
tes sont effectuees manuellement : 

- introduction eventuelle de la plaque support dans 
une enceinte a vide raccordee a une pompe primaire sur une 
plaque chauffante se trouvant dans ladite enceinte a vide, 

35 jusqu'a elimination du solvant ; 

- chauffage de la plaque support ; 

- diminution eventuelle de la pression dans 

1' enceinte h "idc ccntrsr.r.-.v': lo pc::te-ec u . r.rvLrillor.s 2 c"; iz. 
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plaque chauf fante, af in d'accelerer 1 ' elimination du solvant. 

Pour eliminer le solvant dans le cas d • echantillons 
1 en solution, thermiquement instables, les etapes suivantes 
sont effectuees manuellement : 
5 - introduction de la plaque support dans une 

enceinte a vide raccordee a une pompe primaire ; 

- diminution de la pression dans 1' enceinte a vide 
contenant le porte-echantilions 2 jusqu'a elimination du 
solvant . 

10- L ' invention a egalement pour objet un dispositif 

d ' introduction directe automatique d 1 echantillons 1 solides 
dans la source d * ions d'un spectrometre de masse, situes dans 
un porte-echantillons 2 fixe de maniere demontable a un 
support 3 eventuellement isolant, lui-meme fixe de maniere 

15 demontable a une canne d ' introduction directe 4 composee d'un 
tube creux 5 et d'un axe central 6, 

Dans le cas du por te-echantillons 2 mobile en rota- 
tion par rapport au rayonnement 7 du faisceau de desorption 8, 
l'axe central 6 de la canne d • introduction directe 4 est relie 

20 a une extremite 6 ' , de maniere fixe, au support 3, et k 

1' autre extremite 6" , de maniere connue , a 1 1 interieur d'une 
enceinte a vide 14, a 1 * arbre de transmission du moteur pas a 
pas 9, l'axe 6 entrainant ainsi sequentiellement en rotation 
le porte-echantillons 2 (figure 1)* 

25 L'etancheite de la transmission du mouvement de 

rotation du moteur pas a pas 9 situe a l'exterieur de 
1' enceinte a vide 14, au porte-echantillons 2 est assuree par 
un passage tournant etanche 15. Ce dernier est muni d'un file- 
tage 16 permettant de ie fixer a 1* enceinte a vide 14 a l'aide 

30 d'un ecrou 17, 

A cet effet, I'enceinte a vide 14 est munie d'un 
alesage traverse par le filetage 16 du passage tournant 
etanche 15. 

Le pompage de 1* enceinte a vide 14 est realise lors 
35 de 1 ' introduction de la canne 4 dans le spectrometre de masse. 

Le moteur 9 entraine done en rotation l'axe central 
6 qui entraine lui-meme en rotation le support 3 et le porte- 
erhantrUons 2, "n esoace librs 33 etant prevu entre la canne 
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4 et le support 3. De ce fait, chaque actionnement du moteur 9 
a pour effet la rotation du porte-echantillons 2, 1 ' irttervalle 
de temps entre 1 1 actionnement et 1' arret du moteur 9 etant 
fonction de 1' angle de rotation desire /3 du porte-echantillons 
5 2. 

Un tel dispositif d ' introduction directe conforme au 
premier mode de realisation de 1 1 invention (figure 1) est 
specif iquement adapte au rayonnesnent 7 d 1 un faisceau 8 photo- 
nique, atomique ou ionique genere par un canon situe a 

10 proximite immediate de la source d'ions. 

Selon une premiere variante conforme au premier mode 
de realisation de 1* invention, et comme le montrent les 
figures 2 et 3, le porte-echantillons 2 est sous forme d'un 
cylindre presentant a son extremite libre 2' une section 

15 retrecie en forme de tronc de cone 25, 1' angle du tronc de 
cone etant compris entre 0° et 80° , ladite section 25 presen- 
tant des orifices 26 pouvant contenir chacun un echantillon 1 
identique ou different, et 1» extremite inferieure 2" du porte- 
echantillons 2 etant munie de deux ergots 27 s ' inserant chacun 

20 dans une cavite 28 prevue dans le support cylindrique 3 et 
maintenus en place par un clip. 

Selon une seconde variante conforme au premier mode 
de realisation de 1' invention, et comme le montrent les 
figures 4 et 5 , le porte-echantillons 2 est sous forme d'un 

25 cylindre presentant a son extremite libre 2' une section 

retrecie en forme de tronc de cone 25, 1* angle OC du tronc de 
cone etant compris entre 0° et 80°, ladite section 25 presen- 
tant au moins une rainure 29 pouvant contenir un ou plusieurs 
.echantillons 1 et 1' extremite inferieure 2" du porte- 

30 echantillons 2 etant munie de deux ergots 27 s ' inserant chacun 
dans une cavite 28 prevue dans le support cylindrique et 
maintenus en place par un clip. 

Quel que soit le type de porte-echantillons 2 utili- 
se, il est done solidaire de son support 3, auquel il est 

35 relie de maniere demontable. Le type de porte-echantillons 2 
utilise depend du type d 1 echantillon 1 a soumettre a une 
desorption. 

Pour operer la desorption d 1 echantillons 1 
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differents, on utilise la premiere variante du porte- 
echantillons 2. Par centre, dans le cas d'un echantillon 1, 
dont la desorption s'effectue tres rapidement, on utilisera la 
seconde variante du porte-echantillons 2. 
5 Le porte-echantillons 2 est realise avantageusement 

en acier inoxydable ou eri une matiere isolante electriquement, 
les echantillons 1 etant directement chauffes par le faisceau 
8. 

Dans le cas du porte-echantillons 2 immobile, 1'axe 

10 central 6 de la canne d * introduction directe 4 est relie a une 
extremite 6', de maniere fixe au support 3, et a 1' autre 
extremite 6", de maniere fixe a la partie inferieure de 
1* enceinte a vide 14. 

Selon une caracteristique de 1* invention, un guide 

15 de transmission d'energie 18 est prevu entre la source de 
lumiere 12 et le porte-echantillons 2, ce guide pouvant 
avantageusement etre sous forme de fibres optiques. Ainsi, les 
echantillons 1 pourront etre soumis a un rayonnement 7 d'un 
faisceau 8 de photons, les fibres optiques 18 transportant les 

20 photons de la source de lumiere 12 vers les echantillons 1, et 
ceci, que la canne 4 soit mobile en rotation ou que le rayon- 
nement 7 du* faisceau de photons 8 soit mobile en rotation. 

Lorsque les photons generes par la source de lumiere 
12 arrivent par le bas a travers le corps du porte- 

25 echantillons 2, 1 * axe central 6 de la canne d 1 introduction 
directe 4 est traverse de part en part par une ou plusieurs 
fibres optiques 18 (voir second mode de realisation de 
1* invention, figure 6). 

Les fibres optiques 18 sont isolees les unes des 

30 autres en etant noyees dans un milieu isolant, par exemple du 
verre ou une resine. L'etancheite necessaire entre la canne 
d ' introduction directe 4 et les fibres optiques 18 est reali- 
sed grace a un milieu isolant, par exemple une resine, ou des 
raccord-unions • 

3S Par contre, lorsque les photons generes par la 

source de lumiere 12 arrivent par le haut, a travers l r encein- 
te 13 de la source d 1 ions , un manchon cylindrique 19 de fixa- 
tion d'une ou plusieurs fibres optiques 18 est prevu a 
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1 ' interieur de la source d * ions a proximite immediate des 
echantillons 1, l'une des extremites de chaque fibre 18 etant 
noyee ou incorporee dans le manchon 19 de maniere radiale, 
convergeant ainsi concentriquement vers 1 1 axe central dudit 
5 manchon 19, colineaire a 1 ' axe central 20 de la canne 4, 

1 1 autre extremite de chaque fibre optique 18 etant souple et 
etant reliee a la source de lumiere 12 grace a une fenetre 
optique ou une bride 21 (voir troisieme mode de realisation 
de 1' invention, figure 10)* 

10 Le manchon cylindrique 19 pourra etre avantageuse- 

ment en cer antique ou en resine. 

Ainsi, differentes variantes de realisation sont 
possibles et vont etre decrites successivement • 

Dans le cas du porte-echantillons 2 mobile en 

15 rotation par rapport au tube 5 de la canne d ' introduction 
directe 4, un obturateur fixe 22, a fente unique 23, est 
dispose entre les fibres optiques 18 reliant la source de 
lumiere 12 a chaque echantillon 1, de maniere a ne permettre 
la transmission de photons qu'a travers la seule fibre 18A 

20 situee juste face a la fente 23 de 1' obturateur 22, 1 1 axe 

central de l r obturateur 22 etant colineaire a. l»axe central 20 
de la canne 4* 

Cette variante de realisation est adaptable, aussi 
bien pour le second mode de realisation, lorsque le rayonne- 

25 ment 7 du faisceau de photons 8 arrive par le bas a travers le 
corps du porte-echantillons 2, que pour le troisieme mode de 
realisation, lorsqu'il arrive par le haut, a travers 
l 1 enceinte 13 de la source d'ions. 

Dans le premier cas, represents figure 6, 1 ■ extremi- 

30 te 6 M de 1 1 axe central 6 de la canne 4 est relie a 1 ' arbre de 
transmission du moteur pas a pas 9 par 1 1 intermediaire de 
roues dentees 34. L ' obturateur 22 est fixe de maniere connue 
sur un support 35 juste en dessous de la canne 4, de maniere a 
ce que le rayonnement 7 du faisceau de photons 8 issu de la 

35 source de lumiere 12 soit situe en face de la fente 23 de 
1' obturateur 22, elle-meme situee juste en face d'une fibre 
optique 18 situee dans 1 1 axe central 6 de la canne d 1 introduc- 
tion directe 4, le nombre de fibres 18 situees dans 1 • axe 
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central 6 de la canne 4 devant etre identique au nombre 
d 1 echantillons et disposees concentriquement de fagon exacte- 
ment identique a la disposition des echantillons 1- Ainsi, les 
photons sont diriges grace a differentes fibres optiques, de 
5 la source de lumiere 12 a 1 ' echantillon 1, le passage d • un 
echantillon 1 a 1 * autre etant assure par rotation de l'axe 
central 6 de la canne 4. 

Dans le second cas, represents figure 9, un montage 
identique est effectue a proximite de la source d'ions. L'axe 

10 central 6 de la canne 4 est toujours actionne en rotation par 
le moteur pas a pas 9, tnais n'est plus imperativement traverse 
par des fibres optiques 18. Par contre, une fibre optique IS 
traverse 1* enceinte 13 de la source d'ions par une fenetre 
optique ou une bride 21 et est incorporee dans le manchon 19. 

15 La fibre optique 18 pourra etre avantageusement combine© avec 
une lentille ayant pour effet de faire converger la lumiere en 
un point precis ( f ocalisation ) * Les photons sont done diriges 
grace a cette fibre optique 18 de la source de lumiere 12 a 
1 1 echantillon 1, le passage d * un echantillon 1 a 1 ' autre etant 

20 assure par rotation de l'axe central 6 de la canne 4. 

Dans le cas du rayonnement 7 du faisceau de desorp- 
tion 8 mobile en rotation autour de l'axe central du disposi- 
tif de selection 10, et selon une premiere variante de reali- 
sation, le dispositif de selection 10 consiste en un 

25 obturateur 22', mobile en rotation autour de son axe central, 
colineaire a l'axe central 20 de la canne 4 grace au moteur 
pas a pas 11, et dispose entre les fibres optiques 18 reliant 
la source de lumiere 12 a chaque echantillon 1, de maniere a 
ne permettre la transmission de photons qu'a travers la seule 

30 fibre optique 18A situee juste face a la fente 23* de I'obtu- 
rateur 22 ' . 

Cette variante de realisation est egalement adapta- 
ble aussi bien pour un rayonnement 7 arrivant par le haut que 
par le has. 

35 Lorsqu'il arrive par le bas (figure 7), l'extremite 

6" de l'axe central 6 de la canne 4 est reliee de maniere 
fixe, par exemple par soudage, a la partie inferieure de 
1* enceinte a vide 14. Le moteur pas a pas 11 entraine en 
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rotation, par 1 * in termediaire d'une ou plusieurs roues dentees 
34', l'obturateur 22' monte de maniere connue sur roulements 
dans un support 35* de maniere a ce que le rayonnement 7 du 
faisceau de photons 8 d'une fibre optique 18 soit toujours 
5 situe juste eh face de la fente 23 1 de l'obturateur 22* , elle- 
meme situee juste en face d'une fibre optique 18 de l'axe 
central 6. 

Lorsque le rayonnement arrive par le haut (figure 
11) un montage exactement identique est realise a proximite de 
10 la source d ' ions , a l'interieur d'un support 35* fixe de 
maniere connue (a l f aide de vis, ecrous ou boulons ) a 
1* enceinte 13 de la source d • ions . 5ien entendu, l'axe central 
6 de la canne 4 ne sera pas forcement traverse par des fibres 
optiques 18. 

15 Selon une seconde variante de realisation, le dispo- 

sitif de selection 10 consiste en une fibre optique supplemen- 
taire 180 mobile en rotation autcur d'un axe central coli- 
neaire a l'axe central 20 de la canne d 1 introduction directe 4 
et disposee entre les fibres optiques 18 reliant la source de 

20 lumiere 12 a chaque echantillon 1, de maniere a ne permettre 
la transmission de photons qu 1 a travers la seule fibre 18A 
situee juste face a la fibre optique supplementaire 180. 

La fibre optique supplementaire 180 est fixee grace 
a un raccord- joint sur un disque 24 relie de maniere connue a 

25 1 * arbre de transmission du moteur pas a pas 11, 1 1 extremite 
inferieure de la fibre optique supplementaire 180 etant reliee 
a la source de lumiere 12 par 1 1 intermediaire d'une fibre 
optique souple 18, 

Le disque 24 est avantageusement sous forme d'une 

30 roue dentee montee sur roulements a 1 ' interieur d'un support 
35" et reliee par 1 1 intermediaire d'une ou plusieurs roues 
dentees 34" a 1 1 arbre de transmission du moteur pas a pas 11. 
La fibre optique 180 peut etre surmontee par un obturateur 22" 
fixe au disque 24 et muni d'une fente 23" situee juste 

35 au-dessus de la fibre optique 180, de maniere k eclairer uni- 
quement une fibre optique 18 situee dans l'axe central 6 de la 
canne 4, Ainsi, les photons sont diriges grace aux fibres 
optiques 18 et 180 de la source de lumiere 12 k 1 1 echantillon 
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1, le passage d'un echantillon 1 a 1 1 autre etant assure par 
rotation du' disque 24* 

Que le rayonnement arrive par le bas (figure 8) ou 
par le haut (figure 12), le montage sera identique, le support 
5 35" etant monte soit sous la canne 4, soit a proximite de la 
source d 1 ions . 

L-es" porte-echantillons 2 adaptes a la transmission 
d'energie par photons a travers les fibres optiques 18 peuvent 
etre de differentes structures* 
10 Selon une premiere variante representee figure 13, 

le porte-echantillons 2 est sous forme d'un cylindre dont 
l'extremite superieure 2' presente des orifices 26 eventuelle- 
ment munis chacun d'un support 30 pouvant contenir un echan- 
tillon 1 identique ou different, l'extremite* inferieure 2" du 
15 porte-echantillons 2 etant munie de deux ergots 27 s'inserant 
chacun dans une cavite 28 prevue dans le support cylindrique 3 
et maintenus en place par un clip, Cette variante convient 
lorsque la source de lumxere 12 arrive par le haut a travers 
1 'enceinte 13 de la source d'ions (figure 9, 11, 12 et 14). 
20 Bien entendu, le porte-echantillon pourra, de la 

meme maniere que dans le premier mode de realisation, presen- 
ter une rainure 29 au lieu des orifices 26* II sera alors sous 
la forme d'un cylindre dont l'extremite superieure 2* presente 
une rainure 29 eventuellement munie d'un support 31 pouvant 
25 contenir un ou plusieurs echantillons 1, l'extremite infe- 
rieure 2 M du porte-echantillons 2 etant munie de deux ergots 
2 7 s'inserant chacun dans une cavite 28 prevue dans le support 
cylindrique 3 et maintenus en place par un clip. 

Selon une seconde variante representee figure 14, le 
30 porte-echantillon 2 est identique a celui conforme a la 
premiere variante, muni d' orifices 26 ou d' une rainure 29, 
mais chaque echantillon 1 etant en plus relie a l'extremite 
inferieure 2" du porte-echantillons 2 par une fibre optique 
181. Ainsi les photons traversent, dans le cas ou le rayonne- 
35 ment 7 du faisceau de photons 8 arrive par le bas, le corps du 
porte-echantillon 2 et atteignent 1 » echantillon 1 lui-meme 
(figures 6 , 7, 8 et 13). 

Chaque support 30 ou 31 absorbe la lumiere par 
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contact des photons avec lui-meme. Ainsi, l'energie lumineuse 
est transformed en energie calorifique. Les supports 30 ou 31 
seront avantageusement en verre, acier inoxydable ou or. 

Selon une derniere caracteristique de I 1 invention, 
5 le support 30 ou 31 pourra etre sous forme d'une bille presen- 
tant un percage 32 pouvant contenir 1 ' echantillon i (figure 
15), ie porte-echantillons etant alors en deux parties 2A ,- 2B 
maintenues entre elles par un rnoyen de fixation quelconque 
< vis , Serous * . . ) . 

10 Enfin, 1' automate programmable ou le micro- 

ordinateur contr6le egalement l'affichage des valeurs numeri- 
ques mesurees, 1' impression par imprimante, ainsi que les 
dispositifs d'alarme et de securite. 

Bien entendu f 1' invention n'est pas limitee aux 

15 modes de realisation decrits et representes aux dessins 
annexes. Des modifications restent possibles, notamment du 
point de vue de la constitution des divers elements, ou par 
substitution d 1 equivalents techniques, sans sortir pour autant 
du domaine de protection de l 1 invention- 
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-REVENDICATIONS- 
1. Precede d ' introduction directe automatique 
d ' echantiilons (1) solides ou liquides dans la source d * ions 
d ' un spectrometre de masse, situes dans un por te-echantillons 
5 (2) fixe de maniere demontable a un support (3) eventuellement 
isolant, lui-meme fixe de maniere demontable et etanche a une 
canne d ' introduction directe (4) composee d ' un tube creux (5) 
et d'un axe central (6), caracterise en ce qu'il consiste a 
realiser 1 ' introduction des echantiilons (1) dans la source 
10 d ' ions successivement et selectivement grace a un deplacement 
relatif en rotation entre le porte-echantillons (2) et le 
rayonnement (7) du faisceau (8) assurant desorption par 
bombardement sur les echantiilons (1), deplacement commande 
soit manuellement , soit par un automate programmable ou un 
15 micro-ordinateur . 

2« Procede d 1 introduction selon la revendication 1, 
caracterise en ce qu'il consiste a realiser manuellement ou 
sous le controle de 1' automate programmable ou du micro- 
ordinateur, une rotation sequentielle du porte-echantillons 
20 (2) par rapport au tube (5) de la canne d * introduction direc- 
te (4), ainsi que de 1 1 axe central (6) traversant de part en 
part le tube (5)\ le rayonnement (7) du faisceau de desorption 
(8), quant a lui , restant immobile. 

3. Procede d ' introduction selon 1 * une quelconque des 
25 revendications 1 et 2, caracterise en ce qu'il consiste a 
realiser 1 • introduction successive et selective, d 1 une facon 
discontinue ou continue, pendant un intervalle de temps 
preregle ou reglable, eventuellement en fonction de la pres- 
sion mesuree dans la source d'ions ou du courant total 
30 ionique, manuellement ou par un automate programmable ou un 
micro-ordinateur, de plusieurs echantiilons (1), identiques ou 
differents, dans la zone d ' impact du rayonnement (7) du 
faisceau de desorption (8), tout en maintenant eventuellement 
la pression partielle du produit constante dans la source 
35 d' ions, par rotation sequentielle du porte-echantillons (2) 
par rapport au rayonnement (7) du faisceau de desorption (8), 
et tout en variant eventuellement le temps de desorption ainsi 
que la temperature de desorption d'-un echantillon (1) a 
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1' autre, en variant 1 * intensite du rayonnement (7) du faisceau 
de desorption (8). 

4. Procede d ' introduction selon la revindication 3, 
caracterise en ce qu ' il consiste a realiser les operations 
5 suivantes manuellement ou sous le contr6le de 1* automate 
programmable ou du micrp-ordinateur : 

- depot d ' echantillons (1) solides ou en solution, 
thermiquement stables ou instables, dans le porte-echantil Ions 

(2) ; 

10 - elimination du solvant dans le cas d 1 echantillons 

(1) en solution ; 

- fixation du porte-echantillons (2) sur le support 

(3) situe a l'extremite libre de la canne d ' in troduction (4) ; 

- introduction de l'extremite libre de la canne (4) 
15 dans la chambre d'ionisation a travers un sas ; 

- mise en place du premier echantillon (1A) dans la 
zone d* impact du rayonnement (7) du faisceau de desorption 
(8) ; 

- desorption, durant un intervalle de temps (dt) ; 
20 - eventuellement , interruption du decomptage de 

1' intervalle de temps (dt) si le courant ionisant provenant de 
la desorption n'est pas suffisant, I'op^rateur intervenant 
alors manuellement en augmentant I 1 intensite du faisceau irra- 
diant et en validant le message de remise en route du comptage 

25 de 1' intervalle de temps (dt) ; 

- rotation du porte-echantillons (2) de maniere a 
soustraire le premier echantillon (1A) de la zone d ' impact du 
rayonnement (7) du faisceau de desorption (8) et a mettre 
simultanement le second echantillon (IB) dans la zone d 1 impact 

30 dudit rayonnement (7) ; 

- poursuite des operations jusqu'a mise en place du 
dernier echantillon (12) dans le champ du rayonnement (7) du 
faisceau de desorption (8) ; 

- desorption du dernier echantillon (lz) durant 
35 1 ' intervalle de temps (dt) ; 

- soustraction du dernier echantillon (lz) de la 
zone d 1 impact du rayonnement (7) du faisceau de desorption 
(8) , 
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5. Precede d ' introduction selon la revendication 4, 
caracterise en ce que, pour effectuer la rotation du porte- 
echantillons (2), les etapes suivantes sont effectuees sous le 
controle de 1 * automate programmable ou du micro-ordinateur : 

5 - mise en route d'un moteur pas a pas (9), lorsque. 

la desorption -de 1 1 echantillon (1A) a eu lieu, ledit moteur 
(9) entrainant sequentiellement en rotation le porte- 
echantillons (2) par 1 ' intermediaire d'un axe central (6) qui 
tourne d'une fraction de tour correspondant a la distance 
10 angulaire entre les deux echantillons (1A) et (IB) ; 
- arret du moteur (9). 

6. Procede d ' introduction selon la revendication 1, 
caracterise en ce qu'ii consiste a realiser manuellement ou 
sous le contr6le de 1 1 automate programmable ou du micro- 

15 ordinateur, une rotation sequentielle du rayonneraent (7) du 
faisceau de desorption (8) autour de 1 * axe central d'un dispo- 
sitif de selection (10) dudit rayonnement (7), le porte- 
echantillons (2) restant, quant a lui, immobile. 

7. Procede d ■ introduction selon l'une quelconque des 
20 revendications 1 et 6, caracterise en ce qu'il consiste a 

realiser 1 • introduction successive et selective, d'une facon 
discontinue ou continue, pendant un intervalle de temps prere- 
gle ou reglable, eventuellement en fonction de la pression 
mesuree dans la source d ' ions ou du courant total ionique, 

25 manuellement ou par un automate programmable ou un raicro- 
ordinateur, de plusieurs echantillons ( 1 ) , identiques ou 
differents, dans la zone d 1 impact du rayonnement (7) du 
faisceau de desorption (8), tout en maintenant eventuellement 
la pression partielle du produit constante dans la source 

30 d'ions, par rotation sequentielle du rayonnement (7) du 

faisceau de desorption (8) par rapport au porte-echanti lions 
(2), et tout en variant eventuellement le temps de desorption 
ainsi que la temperature de desorption d'un echantillon (1) a 
1* autre, en variant 1 « intensite du rayonnement (7) du faisceau 

3S de desorption (8), 

8. Procede d 1 introduction selon la revendication 7, 
caracterise en ce qu'il consiste a realiser les operations 

1 7^->3 m *iemer>+* sour le controls de 1 ' automate 
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5- Procede d ' in troduction selon la revendication 4, 
caracterise en ce que, pour effectuer la rotation du porte- 
echantillons (2), les etapes suivantes sont effectuees sous le 
controle de 1' automate programmable ou du micro-ordinateur : 
5 - mise en route d'un moteur pas a pas (9), lorsque. 

la desorption de 1 'echantillon (1A) a eu lieu, ledit moteur 
(9) entrainant sequentiellement en rotation le porte- 
echantillons (2) par 1 • intermediaire d'un axe central (6) qui 
tourne d'une fraction de tour correspondant a la distance 
10 angulaire entre les deux echantillons ( 1A ) et (IB) ; 
- arret du moteur (9). 

6. Procede d * introduction selon la revendication 1, 
caracterise en ce qu'il consiste a realiser manuellement ou 
sous le controle de 1 1 automate programmable ou du micro- 

1-5 ordinateur, une rotation sequentielle du rayonnement (7) du 
faisceau de desorption (8) autour de I'axe central d'un dispo- 
sitif de selection (10) dudit rayonnement (7), le porte- 
echantillons (2) restaht, quant a lui , immobile. 

7. Procede d • introduction selon 1'une quelconque des 
20 revendications 1 et 6 , caracterise en ce qu'il consiste a 

realiser 1 1 introduction successive et selective, d'une facon 
discontinue ou continue, pendant un intervalle de temps prere- 
gle ou reglable, eventuellement en fonction de la pression 
mesuree dans la source d ' ions ou du courant total ionique, 

25 manuellement ou par un automate programmable ou un micro- 
ordinateur, de plusieurs echantillons { 1 ) , identiques ou 
differents, dans la zone d 1 impact du rayonnement (7) du 
faisceau de desorption (8), tout en maintenant eventuellement 
la pression partielle du produit constante dans la source 

30 d'ions, par rotation sequentielle du rayonnement (7) du 

faisceau de desorption (8) par rapport au porte-echantillons 
(2), et tout en variant eventuellement le temps de desorption 
ainsi que la temperature de desorption d'un echantillon (1) a 
1' autre, en variant l'intensite du rayonnement (7) du faisceau 

35 de desorption (8). 

8. Procede d 1 introduction selon la revendication 7, 
caracterise en ce qu'il consiste a realiser les operations 
suivantes manuellement sous le controle de 1 • automate 
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programmable ou du micro-ordinateur : 

- depot d ' echantillons (1) solides ou en solution, 
thermiquement stables ou instables , dans le porte-echantillons 
<2) ; 

5 - elimination du solvant dans le cas d ' echantillons 

(1) en solution ; 

- fixation du porte-echantillons (2) sur le support 
(3) situe a I'extremite libre de la canne d 1 introduction (4) ; 

- introduction de I'extremite libre de la canne (4) 
10 dans la chambre d • ionisation a travers un sas ; 

- mise en place du premier echantillon (1) dans la 
zone d' impact du rayonnement (7) du faisceau de desorption 
(8) ; 

- desorption durant un intervalle de temps (dt) ; 
15 - eventuellement , interruption du decomptage de 

1* intervalle de temps (dt) si le courant ionisant provenant de 
la desorption n'est pas suffisant, l'operateur intervenant 
alors manuellement en augmentant I'intensite du faisceau irra- 
diant et en validant le message de remise en route du comptage 
20 de 1' intervalle de temps (dt) ; 

- rotation du rayonnement (7) du faisceau de desorp- 
tion t8) de maniere a soustraire le premier echantillon (1A) a 
la zone d 1 impact dudit rayonnement (7) et a mettre simultane- 
ment le second echantillon (IB) dans la zone d' impact de ce 

25 rayonnement (7) ; 

- poursuite des operations jusqu*a mise en place du 
dernier echantillon (12) dans le champ du rayonnement (7) du 
faisceau de desorption (8) ; 

- desorption du dernier echantillon (1Z) durant 
30 1* intervalle de temps (dt) ; 

- soustr action du dernier echantillon (1Z) de la 
zone d 1 impact du rayonnement (7) du faisceau de desorption 
(8). 

9, Procede* d 1 introduction selon la revendication 8, 
35 caracterise en ce que pour effectuer la rotation du rayonne- 
ment (7) du faisceau de desorption (8), les etapes suivantes 
sont effectuees sous le controle de 1' automate programmable ou 
du micro-ordinateur : 




- mise en route d'un moteur pas a pas (11) lorsque 
la desorption de 1 ' echantil Ion (1A) a eu lieu, ledit moteur 

(11) entralnant sequentie llement en rotation le dispositif de 
selection (10) du rayonnement (7) du faisceau de desorption 

5 (8) qui tourne d'une fraction de tour correspondant a la 

distance angulaire entre les deux echantillons (1A) et (IB) ; 

- arret du moteur (ID* 

10- Procede d ' introduction selon 1 1 une quelconque 
des revendications 1 a 5, caracterise en ce que les echantil- 

10 ions (1) sent soumis a un rayonnement (7) de faisceau (3) du 
type photonique, atomique ou ionique, le faisceau etant genera" 
par un canon situe a proximite immediate de la source d 1 ions 
du spec trometre de masse. 

11- Procede d ' in troduction selon l'une quelconque 
15 des revendicat ions 1 a 9, caracterise en ce que les echantil- 
lons (1) sont soumis a un rayonnement (7) de faisceau (8) du 
type faisceau de photons, genere par une source* de lumiere 

(12) telle qu'une lampe ou un laser, et arrivant par le bas a 
travers le corps du porte-echantil Ions (2). 

20 12. Procede d * introduction selon l'une quelconque 

des revendications 1 a 9, caracterise en ce que les echantil- 
lons (1) sont soumis a un rayonnement (7) de faisceau (8i du 
type faisceau de photons, genere par une source de lumiere 
(12) telle qu' une lampe ou un laser, et arrivant par le haut a 

25 travers I'enceinte (13) de la source d'ions. 

13. Dispositif d • introduction directe automatique 
d ' echantillons (1) solides dans la source d * ions d'un spectro- 
metre de masse, situes dans un porte-echantillons (2) fixe de 
maniere demontable a un support (3) eventuellement isolant, 

30 lui-meme fixe de maniere demontable a une canne d • introduction 
directe (4) composee d f un tube creux (5) et d'un axe central 
(6), pour la mise en oeuvre du procede selon l'une quelconque 
des revendications 1 a 5 et 10 a 12, caracterise en ce que 
1 ' axe central (6) de la canne d ' introduction directe (4) est 

35 relie a une extremite (6'), de maniere fixe, au support (3} r 
et a 1' autre extremite (6"), de maniere connue a 1'interieur 
d'une enceinte a vide (14), a 1 1 arbre de transmission du 
moteur pas a pas (9), 1'axe (6) entralnant ainsi 
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sequent iel lement en rotation le por te-echant illons (2). 

14. Dispositif d 1 introduction selon la revendication 
13, caracterise en ce que l'etancheite de la transmission du 
mouvement de rotation du moteur pas a pas (9) situe a l'exte- 

5 rieur de 1' enceinte a vide (14) au porte-echantillons (2) est 
assuree par un passage tournant etanche (15), 

15. Dispositif d • introduction directe automatique 

d ' echantillons (1) solides dans la source d 1 ions d'un spectro- 
metre de masse, situes dans un porte-echantillons (2) fixe de 

10 maniere demohtable a un support (3) evehtuellement isolant, 

lui-meme fixe de maniere demontable a une canne d ' introduction 
directe (4) composee d 1 un tube creux (5) et d'un axe central 
(6), selon l*une quelconque des revendications 1, 6 a 9, 11 et 
12, caracterise en ce que 1 1 axe central (6) de la canne 

15 d * introduction directe (4) est relie a une extremite (6'), de 
maniere fixe au support (3), et a l'autre extremite (6") de 
maniere fixe a la partie inferieure de I'enceinte a vide (14). 

16. Dispositif d • introduction selon l'une quelconque 
des revendications 13 a 15, caracterise en ce qu'un guide de 

20 transmission d'energie (18) est prevu entre la source de 
lumiere (12) et le porte-echantillons (2). 

17. Dispositif d 1 introduction selon la revendication 
16, caracterise en ce que le guide de transmission d'energie 
(18) est sous forme de fibres optiques . 

25 18. Dispositif d 1 introduction selon l'une quelconque 

des revendications 13 a 17, pour la mise en oeuvre du precede 
selon l'une quelconque des revendications 1 a 9 et 11, 
caracterise en ce que 1 1 axe central (6) de la canne d*intro- 
duction directe (4) est traverse de part en part par une ou 

30 plusieurs fibres optiques (18). 

19. Dispositif d * introduction selon l'une quelconque 
des revendications 13 a 17, pour la mise en oeuvre du procede 
selon l'une quelconque des revendications 1 a 9 et 12 , 
caracterise en ce qu'un manchon cylindrique (19) de fixation 

35 d'une ou plusieurs fibres optiques (18) est prevu a l'inte- 
rieur de la source d ! ions a proximite immediate des echantil- 
lons (1), l'une des extremites de chaque fibre optique (18) 
etant inccrporee dans le nrmrrhon (.19) de maniere radiale, 
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convergeant ainsi concentr iquement vers 1 • axe central dudit 
manchon (19), colineaire a 1 ' axe central (20) de la canne (4), 
1 ' autre extremite de chaque fibre optique (18) etant souple et 
etant reliee a la source de lumiere (12) grace a une fenetre 
5 optique ou une bride (21). 

20. Dispositif d • introduction selon I'une quelconque 
des revendications 13, 14 et 16 a 19, pour la mise en oeuvre 
du procede selon I'une quelconque des revendications 1 a 5, 11 
et 12 , caracterise en ce qu ' un obturateur fixe (22), a fente 

10 unique (23), est dispose entre les fibres optiques (18) 

reliant la source de lumiere (12) a chaque echantillon (1), de 
maniere a ne permettre la transmission de photons qu'a. travers 
la seule fibre (18A) situee juste face a la fente (23) de 
1' obturateur (22), l'axe central de 1' obturateur (22) etant 

15 colineaire a 1 1 axe central (20) de la canne (4)* 

21. Dispositif d ' introduction selon I'une quelconque 
des revendications 15 a 19, pour la mise en oeuvre du procede 
selon I'une quelconque des revendications 1, 6 a 9, 11 et 12, 
caracterise en ce que le dispositif de selection (10) consiste 

20 en un obturateur (22 1 ) mobile en rotation autour de son axe 
central, colineaire a l'axe central (20) de la canne (4), 
grace au moteur pas a pas (11), et dispose entre les fibres 
optiques (18) reliant la source de lumiere (12) a chaque 
echantillon (1), de maniere a ne permettre la transmission de 

25 photons qu'a travers la seule fibre optique (18A) situee juste 
face a la fente (23 1 ) de 1' obturateur (22*). 

22. Dispositif d ' introduction selon I'une quelconque 
des revendications 15 a 19, pour la mise en oeuvre du procede 
selon I'une quelconque des revendications 1 , 6 a 9 , 11 et 12 , 

30 caracterise en ce que le dispositif de selection (10) consiste 
en une fibre optique supplementaire (180) mobile en rotation 
autour d'un axe central colineaire a l'axe central (20) de la 
canne d ' introduction directe (4) et disposee entre les fibres 
optiques (18) reliant la source de lumiere (12) a chaque 

35 echantillon (1), de maniere a ne permettre la transmission de 
photons qu'a travers la seule fibre (18A) situee juste face a 
la fibre optique supplementaire (180), 
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23. Dispositif d % introduction selon la revendication 
22, caracterise en ce que la fibre optique supplementaire 
(180) est fixee grace a un raccord-union sur un disque (24) 
relie de maniere connue a 1 • arbre de transmission du tnoteur 

5 gas a pas (11), l'extremite inferieure de la fibre optique 
supplementaire (180) etant reliee a la source de lumiere (12) 
par 1 1 intermediaire d'une fibre optique souple (18). 

24, Dispositif d* introduction selon l'une quelconque 
des revendications 13 et 14, pour la mise en oeuvre du precede 

10 selon l'une quelconque des revendications 1 a 5 et 10, 

caracterise en ce que le porte-echantillons (2) est sous forme 
d'un cylindre presentant a son extremite libre (2*) une 
section retrecie en forme de tronc de c6ne (25), 1 1 angle (OC) 
du tronc de cone etant compris entre 0* et 80°, ladite section 

15 (25) presentant des orifices (26) pouvant contenir chacun un 
echantillon (1) identique ou different, et l'extremite infe- 
rieure (2" ) du porte-echantillons (2) etant munie de deux 
ergots (2 7) s'inserant chacun dans une cavite (28) prevue dans 
le support cylindrique (3) et maintenus en place par un clip. 

20 25* Dispositif d * introduction selon l'une quelconque 

des revendications 13 et 14, pour la mise en oeuvre du procede 
selon l'une quelconque des revendications 1 a 5 et 10, 
caracterise en ce que le porte-echantillons (2) est sous forme 
d'un cylindre presentant a son extremite libre (2 1 ) une 

25 section retrecie en forme de tronc de c6ne (25), 1* angle (oC ) 
du tronc de cone etant compris entre 0" et 80°, ladite section 
(25) presentant au moins une rainure (29) pouvant contenir un 
ou plusieurs echantillons (1) et l'extremite inferieure (2") 
du porte-echantillons (2) etant munie de deux ergots (27) 

30 s'inserant chacun dans une cavite (28) prevue dans le support 
cylindrique (3) et maintenus en place par un clip. 

26, Dispositif d • introduction selon l'une quelconque 
des revendications 13 a 23, pour la mise en oeuvre du procede 
selon l'une quelconque des revendications 1 a 9 et 12, 

35 caracterise en ce que le porte-echantillons (2) est sous forme 
d'un cylindre dont l'extremite superieure (2*) presente des 
orifices (26) eventuellement munis chacun d'un support (30) 
pov.vMnt cort"'p, i r un ^.ch *\r. t.\l Ion (1^ 5.denticiue ov. ^,±£ f 4 rent 
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l'extremite inferieure (2") du porte-echantillons (2) etant 
munie de deux ergots (27) s'inserant chacun dans une cavite 
(28) prevue dans le support cylindrique (3) et maintenus en 
place par un clip. 
5 27. Dispositif d ' introduc tion selon 1 1 une quelconque 

des revendications 13 a 23, pour, la mise en oeuvre du precede 
selon 1 ' une quelconque des revendications 1 a 9 et 12, 
caracterise en ce que le porte-echantillons (2) est sous la 
forme d'un cylindre dont l'extremite superieure (2') presente 
10 une rainure (29) e ven tuellernent munie d'un support (31) 

pouvant contenir un ou piusieurs echantillons (1), l'extremite 
inferieure (2") du por te-echantillons (2) etant munie de deux 
ergots (27) s'inserant chacun dans une cavite (28) prevue dans 
le support cylindrique (3) et maintenus en place par un clip. 
15 28. Dispositif d 1 introduc tion selon 1 1 une quelconque 

des revendications 13 a 23, pour la mise en oeuvre du proeede 
selon l'une quelconque des revendications 1 a 9 et: 11, 
caracterise en ce que le porte-echantillons (2) est sous forme 
d'un cylindre dont l'extremite superieure (2 1 ) presente des 
20 orifices (26) eventuellement munis chacun d'un support (30) 
pouvant contenir un echantillon (1) identigue ou different, 
chaque echantillo-n (1) etant relie a l'extremite inferieure 
(2") du porte-echantillons (2) par une fibre optique (181), 
l'extremite inferieure (2") du porte-echantillons (2) etant 
25 munie de deux ergots (27) s'inserant chacun dans une cavite 
(28) prevue dans le support cylindrique (3) et maintenus en 
place par un clip. 

29. Dispositif d 1 introduction selon l'une quelconque 
des revendications 13 a 23, pour la mise en oeuvre du proeede 
30 selon l'une quelconque des revendications 1 a 9 et 11, 

caracterise en ce que le porte-echantillons (2) est sous la 
forme d'un cylindre dont l'extremite superieure (2') presente 
une rainure (29) even tuellernent munie d'un support (31) 
pouvant contenir un ou piusieurs echantillons (1), chaque 
35 echantillon (1) etant relie a l'extremite inferieure (2") du 
porte-echantillons (2) par une fibre optique (181), l'extre- 
mite inferieure (2») du porte-echantillons (2) etant munie de 
deux ergots (27) s'inserant chacun dans une cavite (28) prevue 
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dans le support cylindrique (3) et maintenus en place par un 
clip. 

30. Dispositif d 1 introduction selon 1 * une quelconque 
des revendications 26 et 28, caracterise en ce que chaque 
5 support (30) est sous la forme d'une bille presentant un 
percage (32) pouvant contenir 1 1 echantillon (1). 



PL. 5/5 
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INVENTION PATENT APPLICATION 



54. A process for automatic direct introduction of samples into a mass spectrometer and a 
device for implementing this process. 

57. This invention concerns a process for direct automatic introduction of solid or liquid 
samples, item 1, into the ion source of a mass spectrometer, held in a sample holder, item 
2, fastened by detachable means to a base, item 3, possibly acting as an insulator, which 
is in turn fastened by detachable means and under sealed conditions to a direct insertion 
pipe, item 4, consisting of a hollow tube, item 5, and a center shaft, item 6, and a device 
for implementing this process. 

A process wherein samples, item 1, are introduced into the ion source selectively 
and in succession thanks to a relative rotational movement between sample holder 2 and 
radiation 7 of beam 8 providing for desorption through bombardment of samples 1, a 
movement that is controlled manually or by a programmable robot or a microcomputer. 
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This invention concerns a process for direct automatic introduction of samples 
into a mass spectrometer so that the samples can undergo desorption. 

To this end, the means of desorption may consist of a beam generated by a lamp 
or laser, that is, a high-energy atomic or ionic beam generated by means of a gun, or an 
ionizing beam of electrons. 

The object of the invention is also a device for direct automatic introduction of 
samples having the means to provide for the successive introduction of several identical 
or different samples, either continuously or discontinuously, into the field of action of the 
desorption beam. 

The sample introduction devices must make it possible to achieve a rapid 
scanning of the samples for routine analyses. In the case of thermally unstable and low- 
volatility samples, such as peptides, the desorption of the samples must take place in the 
ion source in the radiation of the laser or atomic ionizing beam. 

However, most sample introduction devices currently available can be broken 
down into two major families, that is, either the carousel type or the pipe type. They have 
the following drawbacks: 

In the case of an automatic feed by a carousel that is either external or internal to 
the source box, the drawbacks are related to a space problem because the space available 
in the source box is limited and therefore does not lend itself well to being used. 

In the case of a pipe feed, the benefit is directly related to its shape, thus enabling 
pipe interchangeability according to the desired use, while easily adapting itself to 
different spectrometers. 

But the primary difficulty is that the introduction of samples requires the presence 
of an operator who has to insert the pipe holding the sample up to the ion source. Each 
insertion action involves the following operations: 

- cleaning of the sample holder 

- installation of the sample 

- insertion of the pipe into the lock chamber 

- vacuum pumping of the lock chamber 

- searching for the desired pressure in the lock chamber 

- opening of the valve between the lock chamber and ion source 

- insertion of the pipe so that the sample holder is within the ion source 

- heating of the sample 

- measurement of the spectrum 

- removal of the sample holder from the ion source 

- closing of the lock chamber access valve 

- cooling of the pipe 

- removal of the pipe from the lock chamber. 

All of these operations are required for the insertion of a single sample. For 
example, if one wishes to insert twenty samples, the described process would have to be 
done twenty times, resulting in a considerable waste of time. 

Consequently, in French application no. 85 1 1753, the idea of making a direct 
automatic sample introduction device was conceived for the successive introduction of 
several identical or different samples either continuously or discontinuously into the ion 
source of a mass spectrometer. This device is particularly well suited to an ion source 
equipped with a heating device, that is, one achieving desorption through the Joule effect. 
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In European application no. 0,109,251, however, the desorption can be done, for 
example, by bombardment with photons, neutral particles, or ions. The samples are 
deposited on filaments that oscillate in such a way as to become stabilized in the ideal 
position enabling desorption. But the device, which is already very complex for the 
successive insertion of two different samples, is totally inappropriate for the successive 
introduction of more than two samples, with the number of filaments increasing and the 
size of the device for oscillating said filaments also growing larger. 

As a result, none of the existing processes enables the direct automatic 
introduction of samples while enabling the successive insertion of a high number of 
identical or different samples, either continuously or discontinuously into the ion source 
of a mass spectrometer, using a simple device for implementing the process in which the 
heating of each sample and thus the desorption is done under the effect of a simple 
bombardment with photons, neutral particles, or ions on the samples held in the sample 
holder. 

The purpose of this invention is to overcome these drawbacks. 

Indeed, this invention pertains to a process for the direct automatic introduction of 
solid samples into the ion source of a mass spectrometer, said samples being held in a 
sample holder attached by detachable means to a possibly insulating base, which is in 
turn fastened by detachable means to a direct insertion pipe consisting of a hollow tube 
and a center shaft, wherein said process consists in inserting the samples into the ion 
source, either in succession or selectively, thanks to a relative rotational movement 
between the sample holder and the radiation of the beam performing the desorption by 
bombardment of the samples, a movement that is controlled either manually or by a 
programmable robot or a microcomputer. 

The invention will be better understood thanks to the following description, which 
refers to various preferred embodiments given as non-limiting examples and explained in 
reference to the attached schematic drawings in which: 

Figure 1 is a front cross sectional view of the direct introduction device according to the 
first embodiment of the invention, which is suitable for the radiation of an ion source; 
Figure 2 is a front view of the first variant of the sample holder according to the first 
embodiment of the invention; 

Figure 3 is a top view of the first variant of the sample holder pursuant to the invention; 
Figure 4 is a front view of a second variant of the sample holder pursuant to the first 
embodiment of the invention; 

Figure 5 is a top view of the second variant of the sample holder pursuant to the 
invention; 

Figure 6 is a front cross sectional schematic of the direct introduction device complying 
with the second embodiment of the invention and adapted for photon beam radiation 
coming from below through the body of the sample holder; 

Figure 7 is a front cross sectional schematic of the first variant of the direct introduction 

device complying with the second embodiment of the invention; 

Figure 8 is a front cross sectional schematic of the second variant of the direct 

introduction device complying with the second embodiment of the invention; 

Figure 9 is a front cross sectional schematic of the direct introduction device complying 

with the third embodiment of the invention and adapted for photon beam radiation 

coming from the top through the ion-source enclosure; 
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Figure 10 is a top schematic view of the fiber attaching sleeve; 

Figure 1 1 is a front cross sectional schematic of the first variant of the direct introduction 

device complying with the third embodiment of the invention; 

Figure 12 is a front cross sectional schematic of the second variant of the direct 

introduction device complying with the third embodiment of the invention; 

Figure 13 is a front view of the sample holder complying with the second embodiment of 

the invention; 

Figure 14 is a front view of the sample holder complying with the third embodiment of 
the invention; and 

Figure 15 is a schematic view of a sample holder equipped with a holder in the shape of a 
ball. 

According to the invention, the process of automatic direct introduction of solid 
samples, item 1 , into the ion source of a mass spectrometer, held in sample holder 2 
fastened by detachable means to base 3, which may be an insulator and which is in turn 
fastened by detachable means to a direct insertion pipe, item 4, consisting of hollow tube 
5 and center shaft 6, consists in inserting samples, item 1, into the ion source in 
succession or selectively, thanks to a relative rotational movement between sample holder 
2 and radiation 7 of beam 8 performing the desorption by bombardment of samples 1, 
with this movement being controlled manually or by a programmable robot or a 
microcomputer. 

Consequently, a single operation makes it possible to insert several samples, item 
1 , into the ion source by means of pipe 4. The rotation of sample holder 2 provides for a 
continuous or nearly-continuous presence of a sample, item 1, at the impact location of 
the photons, neutral particles, or ions and thus makes it possible to obtain a mass 
spectrum with reasonable scan times. 

According to the first variant of the invention, the direct automatic introduction 
process consists in performing a sequential rotation of sample holder 2 with respect to 
tube 5 of insertion pipe 4, and of center shaft 6 passing through tube 5 from end to end, 
either manually or under the control of the programmable robot or microcomputer, 
whereas radiation 7 of desorption beam 8 remains stationary. 

The successive or selective introduction of several identical or different samples, 
item 1, into the impact zone of radiation 7 coming from desorption beam 8 takes place 
continuously or discontinuously during a preset or adjustable time interval, possibly 
depending on the pressure measured in the ion source or the total ionic current, and this 
either manually or by means of a programmable robot or microcomputer, while possibly 
maintaining a constant partial pressure of the product in the ion source, through 
sequential rotation of sample holder 2 with respect to radiation 7 of desorption beam 8, 
and while possibly varying the desorption time as well as the desorption temperature 
from one sample 1 to the next by varying the intensity of radiation 7 from desorption 
beam 8. 

The following operations take place manually: 

- depositing of samples, item 1, in solid form or in solution, either thermally 
stable or unstable, into sample holder 2; 

- elimination of the solvent in the case of samples, item 1, in solution; 

- attachment of sample holder 2 to base 3 located at the free end of insertion pipe 

4; 
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- insertion of the free end of pipe 4 into the ionization chamber through a lock 
chamber. 

Furthermore the following operations take place manually or under the control of 
the programmable robot or the microcomputer: 

- positioning of the first sample, item 1 A, in the impact zone of radiation 7 of 
desorption beam 8; 

- desorption for a time interval of dt; 

- possibly an interruption of the count-down of time interval dt if the ionizing 
current coming from the desorption is not sufficient, with the operator then acting 
manually by increasing the intensity of the irradiation beam and validating the message to 
restart the count-down of time interval dt; 

- rotation of sample holder 2 so as to remove first sample 1 A from the impact 
zone of radiation 7 coming from desorption beam 8 and simultaneously placing second 
sample IB in the impact zone of said radiation 7; 

- continuation of the operations until the last sample, item 1Z, has been placed in 
the field of radiation 7 of desorption beam 8; 

- desorption of the last sample, item 1Z, during the time interval dt; 

- removal of last sample 1Z from the impact zone of radiation 7 of desorption 
beam 8. 

In order to rotate sample holder 2, the following steps are performed under the 
control of the programmable robot or microcomputer: 

- startup of a stepper motor, item 9, once the desorption of sample 1 A has been 
completed, with said motor 9 causing sample holder 2 to rotate sequentially by means of 
a center shaft 6 which makes a fraction of a revolution corresponding to the angular 
distance between the two samples, items 1 A and IB; 

- motor 9 is stopped. 

Consequently, in this variant of the invention sample holder 2 is rotated in relation 
to radiation 7 of desorption beam 8. Once the desorption of the first sample, item 1 A, has 
been completed in the ionization chamber, stepper motor 9 starts to operate for a short 
time interval so that sample holder 2 rotates by the desired angle of rotation. This angle 
corresponds to the angle p between the two samples, items 1A and IB that are to follow 
each other in the desorption zone. Then the desorption of second sample IB takes place, 
and this continues until the desorption of the last sample, item 1Z. 

This variant of the automatic direct introduction process is suitable when the 
samples, item 1, are subjected to radiation 7 of beam 8 consisting either of photons, 
atoms, or ions from the ion source of the mass spectrometer, with the beam being 
generated by a gun located in the immediate vicinity of the ion source, or photons 
generated by light source 12 such as a lamp or laser, arriving either from below through 
the body of sample holder 2, or from above through enclosure 13 of the ion source. 

According to the second variant of the invention, the automatic direct introduction 
process consists in sequentially rotating, either manually or by a programmable robot or 
microcomputer, radiation 7 of desorption beam 8 about the center shaft of selection 
device 10 of said radiation 7, with sample holder 2 remaining stationary. 

The successive and selective introduction of several identical or different samples, 
item 1, into the impact zone of radiation 7 of desorption beam 8 takes place continuously 
or discontinuously over a preset or adjustable time interval, possibly depending on the 
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pressure measured inside the ion source or the total ionic current, either manually or by a 
programmable robot or microcomputer, while possibly maintaining the partial pressure of 
the product constant in the ion source, and this by sequential rotation of radiation 7 of 
desorption beam 8 with respect to sample holder 2, and while possibly varying the 
desorption time and the desorption temperature from one sample, item 1, to the next by 
varying the intensity of radiation 7 of desorption beam 8. 
The following operations take place manually: 

- depositing of thermally stable or unstable samples, item 1, in solid or solution 
form into sample holder 2; 

- elimination of the solvent in the case of samples 1 in solution; 

- attachment of sample holder 2 to base 3 located at the free end of insertion pipe 

4; 

- introduction of the free end of pipe 4 into the ionization chamber through a lock 
chamber. 

Furthermore, the following operations take place manually or under the control of 
the programmable robot or the microcomputer: 

- positioning of the first sample, item 1 A, in the impact zone of radiation 7 of 
desorption beam 8; 

- desorption for a time interval of dt; 

- possibly an interruption of the count-down of time interval dt if the ionizing 
current coming from the desorption is not sufficient, with the operator then acting 
manually by increasing the intensity of the radiation beam and validating the message to 
restart the count-down of the time interval dt; 

- rotation of radiation 7 from desorption beam 8 so as to remove first sample 1 A 
from the impact zone of radiation 7 and simultaneously place second sample IB in the 
impact zone of said radiation 7; 

- continuation of the operations until the last sample, item 1Z, has been placed in 
the field of radiation 7 from desorption beam 8; 

- desorption of the last sample, item 1Z, during the time interval dt; 

- removal of last sample 1Z from the impact zone of radiation 7 from desorption 
beam 8. 

In order to rotate radiation 7 of desorption beam 8, the following steps are 
performed under the control of the programmable robot or microcomputer: 

- startup of a stepper motor, item 1 1, once the desorption of sample 1 A has been 
completed, with said motor 1 1 causing selection device 10 of radiation 7 from desorption 
beam 8 to rotate sequentially, which turns by a fraction of a revolution corresponding to 
the angular distance between the two samples, items 1 A and IB; 

- motor 1 1 is stopped. 

Consequently, in this variant of the invention radiation 7 from desorption beam 8 
is rotated. Once the desorption of the first sample, item 1A, has been completed, stepper 
motor 1 1 starts to operate for a short time interval so that selection device 10 rotates by 
the desired angle of rotation, with this angle corresponding to the angle [3 between the 
two samples, items 1A and IB, that are to follow each other in the desorption zone, just 
as in the first variant of the process. The desorption of sample IB then takes place, and 
this continues until the desorption of the last sample, item 1Z, 
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This second variant is appropriate when the samples, item 1, are subjected to 
radiation 7 of photon beam 8 generated by light source 12, arriving either from below 
through the body of sample holder 2 or from above through enclosure 13 of the ion 
source. 

In both variants of the process, sample 1 is heated by means of radiation 7 from 
desorption beam 8. 

It is possible to adjust the intensity of beam 8 as well as the desorption time. The 
time interval during which each sample 1 remains in the desorption zone is a function of 
the nature of the samples, item 1. It ranges from a few seconds to several hours. 

As for the partial pressure of sample 1 in the ion source, it may be kept greater 
than a certain pre-selected value. This pressure shall be no greater than one torr. 

In order to deposit solid samples 1 in a sample holder, item 2, complying with the 
various design variants shown in the figures, that is, equipped with holes 26 or groove 29, 
the following steps are performed manually: 

- sample holder 2 is cleaned by means of a solvent or by flame; 

- sample holder 2 is secured to a mounting plate with holes 26 or groove 29 being 
directed upward; 

- samples 1 in solid or solution form are deposited in the various holes, items 26, 
or in groove 29 with the possibility of depositing different samples, item 1, from one hole 
to the next. 

In order to eliminate the solvent from thermally stable samples 1 in solution, the 
following steps are performed manually: 

- possible insertion of the mounting plate into a vacuum enclosure linked to a 
primary pump on a heating plate located within said vacuum enclosure, until the solvent 
is eliminated; 

- heating of the mounting plate; 

- possible decrease in the pressure inside the vacuum enclosure containing sample 
holder 2 and the heating plate in order to accelerate the elimination of the solvent. 

In order to eliminate the solvent in the case of thermally stable samples 1 in 
solution, the following steps are performed manually: 

- insertion of the mounting plate into a vacuum enclosure linked to a primary 

pump; 

- possible decrease in the pressure inside the vacuum enclosure containing sample 
holder 2 until the solvent is eliminated. 

The object of the invention is also a device for direct automatic introduction of 
solid samples 1 into the ion source of a mass spectrometer, said samples being held in 
sample holder 2 fastened, with the possibility of removal, to base 3, which may be an 
insulator and which is in turn fastened by detachable means to direct insertion pipe 4 
consisting of hollow tube 5 and center shaft 6. 

In the case of sample holder 2 rotating with respect to radiation 7 of desorption 
beam 8, center shaft 6 of direct insertion pipe 4 has a fixed connection to base 3 at end 6' 
and, at the other end 6", is connected by known means to the drive shaft of stepper motor 
9 inside vacuum enclosure 14, with shaft 6 thus sequentially rotating sample holder 2 
(Figure 1), 

The seal for transmitting the rotational movement from stepper motor 9 located 
outside vacuum enclosure 14 to sample holder 2 is provided by pressure-sealed 
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leadthrough 15. This item is equipped with threaded stud 16 for fastening it to vacuum 
enclosure 14 by means of nut 17. 

To this end, vacuum enclosure 14 is equipped with a bore through which threaded 
stud 16 of pressure-sealed leadthrough 15 passes. 

Vacuum enclosure 14 is vacuum pumped when pipe 4 is introduced into the mass 
spectrometer. 

Motor 9 therefore rotates center shaft 6 which in turn rotates base 3 and sample 
holder 2, with gap 33 being provided between pipe 4 and base 3. For this reason, each 
actuation of motor 9 has the effect of rotating sample holder 2, with the time interval 
between the actuation and stoppage of motor 9 being a function of the desired angle of 
rotation (3 of sample holder 2. 

Such a device for direct insertion according to the first embodiment of the 
invention (Figure 1) is specifically suited to radiation 7 of a beam, item 8, consisting of 
photons, atoms, or ions generated by a gun located in the immediate proximity of the ion 
source. 

According to the first variant of the first embodiment of the invention, and as 
shown in Figures 2 and 3, sample holder 2 occurs in the form of a cylinder having a 
narrowed section in the form of a truncated cone, item 25, at its free end 2% with the 
angle a of the truncated cone being between 0 and 80 degrees and said section 25 having 
holes 26 that can each contain an identical or different sample 1 ; and the lower end 2" of 
sample holder 2 being equipped with two studs, item 27, each entering a cavity, item 28, 
provided in cylindrical base 3 and held in place by a clip. 

According to a second variant of the first embodiment of the invention, and as 
shown in Figures 4 and 5, sample holder 2 occurs in the form of a cylinder having a 
narrowed section in the form of a truncated cone, item 25, at its free end 2\ with the 
angle a of the truncated cone being between 0 and 80 degrees and said section 25 having 
at least one groove, item 29, that can contain one or several samples, item 1; and the 
lower end 2" of sample holder 2 being equipped with two studs, item 27, each entering a 
cavity, item 28, provided in the cylindrical base and held in place by a clip. 

Regardless of the type of sample holder 2 used, it is secured to base 3 by means 
that allow for its removal. The type of sample holder 2 used depends on the type of 
sample 1 to be subjected to desorption. 

In order to perform desorption on different samples, item 1, the first variant of 
sample holder 2 is used. However, in the case of a sample 1 whose desorption is done 
very quickly, the second variant of sample holder 2 is used. 

Sample holder 2 is advantageously made of stainless steel or an electrically 
insulating material, with samples 1 being heated directly by beam 8. 

In the case of fixed sample holder 2, center shaft 6 of direct insertion pipe 4 has a 
fixed connection at end 6' to base 3 and at the other end, item 6", has a fixed connection 
to the lower portion of vacuum enclosure 14. 

According to a feature of the invention, energy transmission guide 18 is provided 
between light source 12 and sample holder 2, and this guide may advantageously occur in 
the form of optical fibers. In this way, samples 1 can be subjected to radiation 7 of photon 
beam 8 with optical fibers 18 carrying the photons from light source 12 to samples 1, and 
this regardless of whether pipe 4 rotates or radiation 7 of photon beam 8 rotates. 
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When the photons generated by light source 12 arrive from below through the 
body of sample holder 2, center shaft 6 of direct insertion pipe 4 has one or several 
optical fibers 18 passing through it from end to end (see second embodiment of the 
invention, Figure 6). 

Optical fibers 1 8 are insulated from each other by being submerged in an 
insulating medium, such as glass or resin. The necessary seal between direct insertion 
pipe 4 and optical fibers 18 is achieved by means of an insulating medium such as resin 
or connectors. 

However, when the photons generated by light source 12 come from above 
through ion source enclosure 13, cylindrical sleeve 19 for fastening one or more optical 
fibers 18 is provided inside the ion source in the immediate proximity of samples 1, with 
one of the ends of each fiber 18 being radially embedded or incorporated into sleeve 19, 
thus converging concentrically toward the center axis of said sleeve 19, which is collinear 
with center axis 20 of pipe 4, and the other end of each optical fiber 18 being flexible and 
linked to light source 12 thanks to an optical window or flange 21 (see third embodiment 
of the invention. Figure 10). 

Cylindrical sleeve 19 may advantageously be made of ceramic material or resin. 

Consequently, different design variants are possible and will now be described in 
succession. 

In the case of sample holder 2 rotating in relation to tube 5 of direct insertion pipe 
4, a fixed shutter 22 with a single slit 23 is placed between optical fibers 1 8 linking light 
source 12 to each sample 1 so that the transmission of photons is only allowed through 
fiber 18A located right in front of slit 23 of shutter 22, with the center axis of shutter 22 
being collinear with center axis 20 of pipe 4. 

This design variant can also be adapted both for the second embodiment, when 
radiation 7 of photon beam 8 comes from below through the body of sample holder 2, as 
well as the third design embodiment when it comes from above through ion source 
enclosure 13. 

In the first case, shown in Figure 6, end 6" of center shaft 6 of pipe 4 is connected 
to the drive shaft of stepper motor 9 by means of gear wheels 34. Shutter 22 is secured by 
known means to frame 35 just below pipe 4 so that radiation 7 of photon beam 8 coming 
from light source 12 is located in front of slit 23 in shutter 22, which in turn is located 
right in front of an optical fiber, item 1 8, located in center shaft 6 of direct insertion pipe 
4, with the number of fibers, item 18, located inside center shaft 6 of pipe 4 having to be 
identical to the number of samples and placed concentrically in a manner exactly 
identical to the arrangement of the samples, item 1. Consequently, the photons are 
directed by means of various optical fibers from light source 12 to sample 1, with the 
transition from one sample 1 to the next being achieved by rotating center shaft 6 of 
pipe 4. 

In the second case shown in Figure 9, an identical setup is provided in the vicinity 
of the ion source. Center shaft 6 of pipe 4 is still rotated by stepper motor 9, but is no 
longer required to have optical fibers 1 8 passing through it. However, an optical fiber, 
item 1 8, passes through ion source enclosure 13 through an optical window or flange, 
item 21, and is incorporated into sleeve 19. Optical fiber 18 may be combined 
advantageously with a lens having the effect of causing the light to converge at a specific 
point (focusing). The photons are therefore directed by means of this optical fiber 18 
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from light source 12 to sample 1, with the transition from one sample 1 to the next being 
achieved by rotation of center shaft 6 of pipe 4. 

In the case of radiation 7 of desorption beam 8 rotating about the center axis of 
selection device 10, and according to the first design variant, selection device 10 consists 
of shutter 22' rotating about its center axis, which is collinear with center shaft 20 of pipe 
4, thanks to stepper motor 11, and placed between optical fibers 18 linking light source 
12 to each sample 1 so as to enable the transmission of photons only through optical fiber 
1 8 A located directly in front of slit 23' of shutter 22'. 

This design variant can also be adapted to radiation 7 coming either from above or 

below. 

When coming from below (Figure 7) end 6" of center shaft 6 of pipe 4 is joined 
such as by welding to the lower portion of vacuum enclosure 14. Stepper motor 1 1, by 
means of one or several gear wheels 34', rotates shutter 22' installed by known means on 
bearings in frame 35' so that radiation 7 of photon beam 8 from optical fiber 18 is always 
located right in front of slit 23' of shutter 22', which is in turn right in front of optical 
fiber 18 of center shaft 6. 

When the radiation comes from above (Figure 1 1) an exactly identical setup is 
provided in the vicinity of the ion source inside frame 35' fastened by known means 
(using screws, nuts, or bolts) to ion source enclosure 13. Naturally, center shaft 6 of pipe 
4 will not necessarily have optical fibers 18 passing through it. 

According to a second design variant, selection device 10 consists of an additional 
optical fiber, item 1 80, that rotates about a center axis that is collinear with center shaft 
20 of direct insertion pipe 4 and placed between optical fibers 1 8 connecting light source 
12 to each sample 1, so that the transmission of photons is only allowed through a single 
fiber, item 18A, located right in front of the additional optical fiber, item 180. 

Additional optical fiber 180 is fastened by means of a connector to disk 24, which 
is connected by known means to the drive shaft of stepper motor 11, with the lower end 
of additional optical fiber 180 being linked to light source 12 by flexible optical fiber 18. 

Disk 24 advantageously occurs in the form of a gear wheel mounted on bearings 
inside frame 35" and linked by means of one or several gear wheels, item 34", to the 
drive shaft of stepper motor 1 1 . Optical fiber 1 80 can be capped with shutter 22" fastened 
to disk 24 and equipped with slit 23" located right above optical fiber 180 so that only 
one optical fiber, item 18, located in line with center axis 6 of pipe 4 is illuminated. In 
this way, the photons are directed by optical fibers 18 and 180 from light source 12 to 
sample 1, with the transition from one sample 1 to the next being achieved by rotation of 
disk 24. 

Whether the radiation comes from below (Figure 8) or above (Figure 12), the 
setup will be identical with frame 35" being installed either beneath pipe 4 or in the 
vicinity of the ion source. 

Sample holders 2 adapted for the transmission of energy by photons through 
optical fibers 1 8 may have different structures. 

According to the first variant shown in Figure 13, sample holder 2 is in the form 
of a cylinder whose upper end 2' has holes 26, each of which possibly equipped with 
holder 30 that can contain an identical or different sample 1, lower end 2" of sample 
holder 2 being equipped with two studs, item 27, each entering a cavity, item 28, 
provided in cylindrical base 3 and held in place by a clip. This variant is suitable when 
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light source 12 comes from above through ion source enclosure 13 (Figures 9, 11, 12, 
and 14). 

Naturally, the sample holder may have a groove, item 29, instead of holes 26, as 
in the first design embodiment. In this case it occurs in the form of a cylinder whose 
upper end 2' has groove 29 possibly equipped with holder 31 that can contain one or 
more samples, item 1, with the lower end 2" of sample holder 2 being equipped with two 
studs, item 27, each entering a cavity, item 28, provided in cylindrical base 3 and held in 
place by a clip. 

According to a second variant shown in Figure 14, sample holder 2 is identical to 
that of the first variant, equipped with holes 26 or groove 29, but each sample 1 is also 
linked to lower end 2" of sample holder 2 by optical fiber 181. In this way, when 
radiation 7 from photon beam 8 comes from below, the photons pass through the body of 
sample holder 2 and reach sample 1 (Figures 6, 7, 8, and 13). 

Each holder, item 30 or 31, absorbs the light by direct contact with the photons. 
Consequently, the light energy is converted into calorific energy. Holder 30 or 31 is 
advantageously made of glass, stainless steel, or gold. 

According to the last feature of the invention, holder 30 or 3 1 may be in the form 
of a ball with hole 32 which can contain sample 1 (Figure 15), with the sample holder 
consisting of two parts, items 2A and 2B, held together by any means of fastening 
(screws, nuts, etc.). 

Lastly, the programmable robot or microcomputer also controls the display of 
measured digital values output to the printer, and the alarm and safety devices. 

Naturally, the invention is not limited to the embodiments described and shown in 
the attached drawings. Modifications are possible, particularly with regard to the makeup 
of the various components or through the substitution of equivalent techniques, without 
exceeding the realm of protection of the invention. 
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CLAIMS 

L A process of direct automatic introduction of solid or liquid samples (1) into 
the ion source or a mass spectrometer, held in a sample holder (2) that is attached by 
detachable means to a possibly insulating base (3), which is in turn attached by 
detachable means and under sealed conditions to a direct insertion pipe (4) consisting of a 
hollow tube (5) and a center shaft (6), characterized by the fact that it places the samples 
(1) in the ion source selectively and in succession thanks to a relative rotational 
movement between the sample holder (2) and the radiation (7) of the beam (8) producing 
the desorption by bombardment of the samples (1), a movement that is controlled either 
manually or by a programmable robot or a microcomputer. 

2. An insertion process according to claim 1 wherein a sequential rotation of the 
sample holder (2) with respect to the tube (5) of the direct insertion pipe (4) and the 
center shaft (6) passing through the tube (5) is achieved manually or under the control of 
the programmable robot or microcomputer, with the radiation (7) of the desorption beam 
(8) remaining stationary. 

3. An insertion process according to either one of claims 1 or 2 wherein several 
identical or different samples (1) are inserted successively and selectively — either 
continuously or discontinuously, manually or by a programmable robot or 
microcomputer, over a preset or adjustable time interval, possibly as a function of the 
pressure measured in the ion source or the total ionic current — into the impact zone of the 
radiation (7) of the desorption beam (8), while possibly maintaining a constant partial 
pressure of the product in the ion source, and this by sequential rotation of the sample 
holder (2) in relation to the radiation (7) of the desorption beam (8), and while possibly 
varying the desorption time and desorption temperature from one sample (1) to the next 
by varying the intensity of the radiation (7) of the desorption beam (8). 

4. An insertion process according to claim 3 wherein the following operations are 
performed manually or under the control of the programmable robot or microcomputer: 

- thermally stable or unstable samples (1) in solid or solution form are deposited 
into the sample holder (2); 

- the solvent is eliminated in the case of samples (1) in solution; 

- the sample holder (2) is attached to the base (3) located at the free end of the 
insertion pipe (4); 

- the free end of the pipe (4) is inserted into the ionization chamber through a lock 
chamber; 

- the first sample (la) is placed in the impact zone of the radiation (7) from the 
desorption beam (8); 

- desorption occurs over a time interval (dt); 

- the count down of the time interval (dt) may be interrupted if the ionizing 
current resulting from desorption is not adequate, with the operator then acting manually 
by increasing the intensity of the radiation beam and confirming the message to restart 
the time interval count down (dt); 

- the sample holder (2) is rotated so as to remove the first sample (1 A) from the 
impact zone of the radiation (7) coming from the desorption beam (8) and simultaneously 
place the second sample (IB) in the impact zone of said radiation (7); 
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- continuation of the operations until the last sample (1Z) has been placed in the 
radiation field (7) of the desorption beam (8); 

- desorption of the last sample (1Z) during the time interval (dt); 

- removal of the last sample (1Z) from the impact zone of the radiation (7) coming 
from the desorption beam (8). 

5. An insertion process according to claim 4 wherein the following steps are 
performed under the control of the programmable robot or microcomputer in order to 
rotate the sample holder (2): 

- a stepper motor (9) is turned on once the desorption of the sample (1 A) has been 
completed, with said motor (9) sequentially rotating the sample holder (2) by means of a 
center shaft (6) that turns by a fraction of a revolution corresponding to the angular 
distance between the two samples (1 A and IB); 

- the motor is stopped (9). 

6. An insertion process according to claim 1 wherein said radiation (7) of the 
desorption beam (8) is rotated sequentially, either manually or under the control of the 
programmable robot or microcomputer, around the center axis of a selection device (10) 
of said radiation (7), with the sample holder (2) remaining stationary. 

7. An insertion process according to either one of claims 1 or 6 wherein several 
identical or different samples (1) are inserted in succession and selectively, either 
continuously or discontinuously, into the impact zone of the radiation (7) from the 
desorption beam (8) for a preset or adjustable time interval, possibly as a function of the 
pressure measured in the ion source or the total ionic current, either manually or by a 
programmable robot or microcomputer, all the while possibly maintaining a constant 
partial pressure of the product in the ion source, by sequential rotation of the radiation (7) 
from the desorption beam (8) with respect to the sample holder (2), and while possibly 
varying the desorption time and desorption temperature from one sample (1) to the next 
by varying the intensity of the radiation (7) from the desorption beam (8). 

8. An insertion process according to claim 7 wherein the following operations are 
performed manually under the control of the programmable robot or microcomputer: 

- thermally stable or unstable samples (1) in solid or solution form are deposited 
into the sample holder (2); 

- the solvent is eliminated in the case of samples (1) in solution; 

- the sample holder (2) is attached to the base (3) located at the free end of the 
insertion pipe (4); 

- the free end of the pipe (4) is inserted into the ionization chamber through a lock 
chamber; 

- the first sample (1) is put in place in the impact zone of the radiation (7) from 
the desorption beam (8); 

- desorption occurs during a time interval (dt); 

- the count down of the time interval (dt) may be interrupted if the ionizing 
current resulting from desorption is not adequate, with the operator then acting manually 
by increasing the intensity of the radiation beam and confirming the message to restart 
the time interval count down (dt); 

- the radiation (7) from the desorption beam (8) is rotated so as to remove the first 
sample (1 A) from the impact zone of said radiation (7) and simultaneously place the 
second sample (IB) in the impact zone of this radiation (7); 
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- continuation of the operations until the last sample (1Z) has been placed in the 
radiation field (7) of the desorption beam (8); 

- desorption of the last sample (1Z) during the time interval (dt); 

- removal of the last sample (1Z) from the impact zone of the radiation (7) of the 
desorption beam (8). 

9. An insertion process according to claim 8 characterized by the fact that, in 
order to rotate the radiation (7) of the desorption beam (8), the following steps are taken 
under the control of the programmable robot or the microcomputer: 

- a stepper motor (1 1) is turned on once the desorption of the sample (1 A) has 
been completed, with said motor (11) sequentially rotating the selection device (10) of 
the radiation (7) from the desorption beam (8) which turns by a fraction of a revolution 
corresponding to the angular distance between the two samples (1A and IB); 

- the motor is stopped (11). 

10. An insertion process according to any one of claims 1 through 5 wherein the 
samples (1) are subjected to the radiation (7) of a photonic, atomic, or ionic beam (8) 
generated by a gun located in the immediate proximity of the ion source of the mass 
spectrometer. 

1 1 . An insertion process according to any one of claims 1 through 9 wherein the 
samples (1) are subjected to the radiation (7) of a beam (8) of the photon beam type 
generated by a light source (12) such as a lamp or laser and coming from below through 
the body of the sample holder (2). 

12. An insertion process according to any one of claims 1 through 9 wherein the 
samples (1) are subjected to the radiation (7) of a beam (8) of the photon beam type 
generated by a light source (12) such as a lamp or laser and coming from above through 
the ion source enclosure (13). 

13. A device for direct automatic insertion of solid samples (1) into the ion source 
of a mass spectrometer, held in a sample holder (2) attached by detachable means to a 
base (3) possibly acting as an insulator, which is itself attached, with the possibility of 
removal, to a direct insertion pipe (4) consisting of a hollow tube (5) and a center shaft 
(6), and this for implementing the process of any one of claims 1 through 5 and 10 
through 12, wherein the center shaft (6) of the direct insertion pipe (4) has a fixed 
connection at one end (6') to the base (3), and at the other end (6") is connected by 
known means to the drive shaft of the stepper motor (9) inside a vacuum enclosure (14), 
with the shaft (6) thus rotating the sample holder (2) in sequence. 

14. An insertion device according to claim 13 wherein the sealed condition 
between the rotational movement drive of the stepper motor (9) located outside the 
vacuum enclosure (14) and the sample holder (2) is achieved by a sealed 
leadthrough (15). 

15. A device for direct automatic insertion of solid samples (1) into the ion source 
of a mass spectrometer held in a sample holder (2) attached by detachable means to a 
base (3) possibly acting as an insulator, which is itself attached by detachable means to a 
direct insertion pipe (4) consisting of a hollow tube (5) and a center shaft (6), and this 
according to any one of claims 1, 6 through 9, 1 1, and 12, wherein the center shaft (6) of 
the direct insertion pipe (4) has a fixed connection at one end (6') to the base (3), and at 
the other end (6") has a fixed connection to the lower portion of the vacuum enclosure 
(14). 
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16. An insertion device according to any one of claims 13 through 15, wherein an 
energy transmission guide (18) is provided between the light source (12) and the sample 
holder (2). 

17. An insertion device according to claim 16 wherein the energy transmission 
guide (18) is in the form of optical fibers. 

1 8. An insertion device according to any one of claims 13 through 17 for 
implementing the process of any one of claims 1 through 9 and 1 1, wherein the center 
shaft (6) of the direct insertion pipe (4) has one or more optical fibers (18) passing 
through it. 

19. An insertion device according to any one of claims 13 through 17 for 
implementing the process according to any one of claims 1 through 9 and 12, wherein a 
cylindrical sleeve (19) for attaching one or more optical fibers (18) is provided inside the 
ion source in the immediate proximity of the samples (1), with one of each optical fiber 
(18) being incorporated radially into the sleeve (19), thus converging concentrically 
toward the center shaft of said sleeve (19), which is collinear with the center shaft (20) of 
the pipe (4), and the other end of each optical fiber (18) being flexible and connected to 
the light source (12) by means of an optical window or flange (21). 

20. An insertion device according to any one of claims 13, 14, and 16 through 19 
for implementing the process of any one of claims 1 through 5, 1 1, and 12, wherein a 
fixed shutter (22) with a single slit (23) is placed between the optical fibers (18) linking 
the light source (12) to each sample (1) so that it only allows the transmission of photons 
through the single fiber (18A) located right in front of the slit (23) of the shutter (22), 
with the center axis of the shutter (22) being collinear with the center axis (20) of the 
pipe (4). 

21. An insertion device according to any one of claims 15 through 19 for 
implementing the process of any one of claims 1, 6 through 9, 1 1, and 12, wherein the 
selection device (10) consists of a shutter (22') rotating about its center axis, which is 
collinear with the center axis (20) of the pipe (4), thanks to a stepper motor (11), and is 
placed between the optical fibers (18) linking the light source (12) to each sample (1) so 
that it only allows the transmission of photons through the single fiber (18A) located right 
in front of the slit (23*) of the shutter (22'). 

22. An insertion device according to any one of claims 15 through 19 for 
implementing the process of any one of claims 1, 6 through 9, 1 1, and 12, wherein the 
selection device (10) consists of an additional optical fiber (180) rotating about a center 
axis that is collinear with the center axis (20) of the direct insertion pipe (4) and is placed 
between the optical fibers (18) linking the light source (12) to each sample (1) so that it 
only allows the transmission of photons through the single fiber (18 A) located right in 
front of the additional optical fiber (180). 

23. An insertion device according to claim 22 wherein the additional optical fiber 
(180) is fastened by a connector to a disk (24) that is connected by known means to the 
drive shaft of the stepper motor (11), with the lower end of the additional optical fiber 
(180) being connected to the light source (12) by means of a flexible optical fiber (18). 

24. An insertion device according to either one of claims 13 or 14 for 
implementing the process of any one of claims 1 through 5 and 10, wherein the sample 
holder (2) is in the form of a cylinder having at its free end (2') a narrowed section in the 
form of a truncated cone (25), with the angle (a) of the truncated cone being between 0 
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and 80 degrees and said section (25) having holes (26) that can each contain an identical 
or different sample (1), and the lower end (2") of the sample holder (2) being equipped 
with two studs (27) each entering a cavity (28) provided in the cylindrical base (3) and 
held in place by a clip. 

25. An insertion device according to either one of claims 13 or 14 for 
implementing the process of any one of claims 1 through 5 and 10, wherein the sample 
holder (2) is in the form of a cylinder having at its free end (2') a narrowed section in the 
form of a truncated cone (25), with the angle (a) of the truncated cone being between 0 
and 80 degrees and said section (25) having at least one groove (29) that can contain one 
or several samples (1) and the lower end (2") of the sample holder (2) being equipped 
with two studs (27) each entering a cavity (28) provided in the cylindrical base (3) and 
held in place by a clip. 

26. An insertion device according to any one of claims 13 through 23 for 
implementing the process of any one of claims 1 through 9 and 12, wherein the sample 
holder (2) is in the form of a cylinder whose upper end (2') has holes (26), each possibly 
equipped with a holder (30) that can contain an identical or different sample (1), with the 
lower end (2") of the sample holder (2) being equipped with two studs (27) each entering 
a cavity (28) provided in the cylindrical base (3) and held in place by a clip. 

27. An insertion device according to any one of claims 13 through 23 for 
implementing the process of any one of claims 1 through 9 and 12, wherein the sample 
holder (2) is in the form of a cylinder whose upper end (2 5 ) has a groove (29) possibly 
equipped with a holder (31) that can contain one or several samples (1), with the lower 
end (2") of the sample holder (2) being equipped with two studs (27) each entering a 
cavity (28) provided in the cylindrical base (3) and held in place by a clip. 

28. An insertion device according to any one of claims 13 through 23 for 
implementing the process of any one of claims 1 through 9 and 1 1 , wherein the sample 
holder (2) is in the form of a cylinder whose upper end (2*) has holes (26), each possibly 
equipped with a holder (30) that can contain an identical or different sample (1), with 
each sample (1) being linked to the lower end (2") of the sample holder (2) by an optical 
fiber (181) and the lower end (2") of the sample holder (2) being equipped with two studs 
(27) each entering a cavity (28) provided in the cylindrical base (3) and held in place by a 
clip. 

29. An insertion device according to any one of claims 13 through 23 for 
implementing the process of any one of claims 1 through 9 and 1 1, wherein the sample 
holder (2) is in the form of a cylinder whose upper end (2 s ) has a groove (29) possibly 
equipped with a holder (31) that can contain one or several samples (1), with each sample 
(1) being linked to the lower end (2") of the sample holder (2) by an optical fiber (181) 
and the lower end (2") of the sample holder (2) being equipped with two studs (27) each 
entering a cavity (28) provided in the cylindrical base (3) and held in place by a clip. 

30. An insertion device according to either one of claims 26 or 28, wherein each 
holder (30) is in the form of a ball having a hole (32) that can contain the sample (1). 



16 



PL. 5/5 



2597260 




